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* Verfahren zur Gewinnung aliphatischer
Carbonsduren aus Salzldsungen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Gewinnung reiner
aliphatischer 10 bis 20 gewichtsprozentiger Carbonsiure-
losungen aus ihren durch Mineralsalze und andere ionogene
Bestandteile verunreinigten Salzldsungen, wie sie beispiels~
weise bei der mikrobiellen Synthese aliphatischer Carbonsiu-
ren, z. B. bei Citronen-, Isocitronen-, Milch~, Itacon-,
Fumar- und Brenztraubensdure, als Fermentationslsungen
anfallen, in einer Form frei von Salzen, Schwermetallen

und unerwlinschten gelUsten Begleitstoffen, so dap die er-
haltene hoherkonzentrierte Carbonsiurelosung ohne weitere
Aufarbeitung sofort ihrem spdtersn Verwendungszweck, z. B.
als Fruehtsiure in der Ietensmittel-, Getrinke- oder phar-
mazeutischen Industrie, aber auch als Komplexbildner in der
technischen Chemie bzw. der direkten Endverarbeiﬁung durch
Zindampfen, Sprithtrocknen oder Kristallisieren zugefiihrt
werden kann.
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Charakteristik der bekannten technigchen ISsungen

Die groftechnische Herstellung einer Reihe organischer Car-
bonsduren, z. B. von Citronen- und Milchsiéure, aber auch von
Itacon-, Fumar- oder Brenziraubensiure erfolgt heute durch
biochemische Verfahren., Diese Carbonsiuren, vornehmlich Oxy-
carbonsiuren koniplizier'terer Struktur, lassen sich auf chemi-
schem Wege oft nur schwierig durch Mehrstufenreaktionen in
meist nur geringen Ausbeuten herstellen, wdhrend sie durch
die biochemischen Verfahren hiufig wesentlich einfacher in
einer Stufe und mit hohen Ausbeuten darstellbar sind. So

. werden bekanntlich Citronen— und Milchsdure durch Fermenta~
tion von Kohlenhydraten oder neverdings Kohlenwasserstoffen
gewonnen. "

Der Herstellungsprozef unterteilt sich in die eigentliche
Erzeugung der Carbonsiure durch Fermentation und die Auf-
arbeitung dieser Fermentationsldsung zur reinen Carbonsadure.
Da die Mikroorganismen nur in einem bestimmten pH-Bereich
wirken, neutralisiert man wéhrend des Fermentationsprozes-
ses die jeweils gebildete Carbonsiure zumindest teilweise
durch stindige Zugabe alkalisch wirkender Mittel, z. B.
Alkali-, Ammonium oder Erdalkalihydroxide. Dadurch wird

der pH-Wert in bestimmten Grenzen konstant gehalten und
eine maximale Ausbeute beil der Carbonsdurebildung erzielt.
Die Fermentationsldsung enthdlt dann als Hauptbestandteil
die Salge der Carbonsiure neben wenig freier Carbons&ure
sowie nichtumgesetzte Ausgangsstoffe, Schwermetalle, Farb-
ksrper, Stoffwechselprodukte und Ze llfragmente der Mikro-
organismen sowie anorganische Salze. Die direkte Weiterver=-
wendung der aus der Permentationsstufe erhaltenen Lsung
ist daher nicht moglich, und zur Gewinnung der Carbonsdure
sind weitere Aufarbeitungsschritte erforderlich.

Zur Abtrennung und Gewinnung von Carbonsduren aus Fermen-—
tationslosungen werden bisher mehrere lethoden beschriebens:
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1. AusfZllung durch Bildung schwerlsslicher Salze
2. Extraktion der Carbonsduren und Carbonsduresalze
3e Membranverfahren

Als wirksamstes Reinigungsverfahren hat sich bisher die unter
1. genannte FPdllung der Carbonsdure als schwerldsliches Salz
it nachfolgender S&urezersetzung erwiesen, Dabel werden 3z,
B, Citronen- und Milechsiure als Calciumsalze ausgefdallt, ab-
2iltriert und gewaschen, Aus den Calciumsalzen werden die
Carbonsiuren durch Zugabe von Schwefelsdure in Freiheit ge-
setzt. Die erhaltene rohe Carbonsiureldsung wird bei alteren
Verfahren durch Zusitze z. B. von Caleciumhexacyanoferrat-(II)
oder Bariumsulfid von Schwermetallen befreit, mit Aktivkohle
entféarbt, nach Filtration eingedampft und zur Kristallisation
gebracht.

Bei modernen Verfahren wird die RohcarbonsZureldsung zunichst
entfirbt und dann iber mindestens eine Kationenaustauscher-
stufe gefithrt. Bel diesem in der DD-PS 6 740 beschriebenen
Verfahren werden die storenden Schwermetallionen und noch
geloste Calciumionen vom Kationenaustauscher aufgenommen,
Die erhaltene kationenfreie ISsung kann nun entweder direkt
der BEindampfung bzw. Kristallisation zugefﬁhrt oder weiter
iiber einen Anionenaustauscher geleitet werden, um noch vor-
handene Fremdanionen, hauptsﬁchlich Sulfat- und Chloridicuen,
zu entfernen. Auf diese Weise wird eine reine, nahezu keine
anorganische Verunreinigungen enthaltende verdinnte Carbon-
sdure losung erhalten.

Diese, hier kurz als Fdllverfahren bezeichnete lethode zur
Aufarbeitung der Fermentationsldsung, wird in der iberwie-
genden Mehrzahl der technischen Anlagen in einer mehr oder
weniger modifizierten Form angewandt und reprédsentiert den
gegenwdrtigen Stand der Technik, wie dies in einer Ubersioht.
von R. Schmitz in Chemie-Technik 6 (1977) 7, 255 bis 259
dargestellt wurde. “
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Fachteile dieses F#llverfahrens sind neben dem relativ hohen
technischen Aufwand vor allem die durch den F&llprozeBl und

- die Kristallisation verursachten Substanzverlﬁste, die bis
zu 20 % der Carbonsiure betragen konnen (I. G. Heding,
Biotechn. Bioeng. 17 (1975) 1363 bis 1364). Es hat daher
nicht an Versuchen gefehlf, die Carbonsiuren aus den Fermen-
tationslosungen auf anderem Wege abzutrennen bzw. zu gewin— -
nen. Jedoch fanden die oben unter 2. genannten Extraktions-
verfahren z. B. mit organischen Iisungsmitteln (FR-FS

1 494 958) oder langkettigen Aminen (DT-0S 2 329 480) bzw.
die unter 3. aufgefilhrten Membranverfshren z., B. Elektrodi-
alyse (DT-AS 1 251 732) oder Reversosmose (DT-0S 2 450 670)
in der Praxis bisher keine breite Anwendung.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist ein Verfahren zur Gewimnung freier

10 bis 20 gewichtsprozentiger Carbonsiuren aus Ldsungen

ihrer Salze, z. B. Fermentationslosungen, ohne wesentlichen
Substanzverlust, so daB eine direkte Weiterverarbeitung durch
Eindampfen, Spriihtrocknen oder Kristallisieren mSglich ist
bzw. die erhaltene ISsung die Carbonsiure in solch reiner
Form und ausreichend hoher Konzentration enthdlt, daf sie

in geeigneten Fallen sofort ihrem spiteren Verwendungszweck,
Z. B. als Fliissigsdure, zugefiihrt werden kann.

" Darlegung des Wegens der Erfindung

Zs wurde gefunden, daf man reine 10 bis 20 gewichtsprozentige
Iosungen von Carbonsduren und Oxycarbonsiuren, wie Citronen-,
Isocitronen-, Milch-, Itacon-, Fumar- und Brenztraubensiure,
aus deren ionogen verunreinigten, htherkonzentrierten Salz=
losungen ohne wesentliche Substanzverluste erhalten kann,
wenn man die auf bekannte Weise mechanisch gereinigte und
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von lipophilen Bestandteilen befreite Rohproduktldsung

1. in einer Entkationisierungsstufe iiber einen stark ssuren
Kationenaustauscher in der Wasserstofform leitet, damn

2. die erhaltene kationenfreie, aber noch Fremdanionen ent-
haltende Carbonsiureldsung entsprechend der Siurekonzen-
tration in Fraktionen geringer und der Eingangskonzentra-
tion der Salzldsung entsprechende hSherkonzentrierte Frak-
tionen unterteilt, damn

3« zuerst die Fraktionen mit geringer Siurekonzentration
liber .einen Anionenaustauscher in der Basen- oder Hydroxyl-
ionenform leitet, um diesen in die Carbonsiureform zu
iiberfihren, danach

4s die Fraktion mit hdherer Carbonsfurekonzentration iiber
den Anionenaustauscher in der Carbonsiureform fiithrt, um
stbrende Fremdanionen zu entfernen, und bis zum Durch-
bruch der Chloridionen die htherkonzentrierte Reincarbon-
séure losung als Endprodukt gewinnt und schlieflich

5. nach Erschopfen des Kationenaustauschers die daran phy-
sikalisch gebundene Carbonsdure~/Carbonsduresalzlssung
nit Wasser bzw. nach Erschépfen des Anionenaustauschers
die daran chemisch und physikalisch gebundene Carbonsiure
mit starken S&uren verdringt, die VerdringungslSsungen
in den Prozef zuriickfilhrt und die Ionenaustauscher ar-
schliefend wie iiblich regeneriert.
Entsprechend Fig. 1 besteht die Anlage zur Durchfiihrung des
erfindungsgeméfen Verfahrens im wesentlichen aus dem Kationen—
austauscherfilter 1, dem Anionenaustauscherfilter 2 und den
Beh&ltern 3 bis 12 fir die verschiedenen, wihrend des Ionen-
austauschprozesses anfallenden Losungen., Die Ionenaustauscher-
filter ktnnen jede technisch sinnvolle Dimension besitzen und
bestehen aus den gewdhnlich verwendeten Materialien, z. B.
aus gummiertem Stahl oder Edelstahl. Auch das Tonenaustausch-



o & o " S L (@)

-6 - 2132

bzw,., Regenerierverfahren ist beliebig widhlbar, Als Beispiele
seien hier nur Festbett-, Fliefbett- oder kontinuilerliche |
Verfahren bzw. Gleich- und Gegenstromregenerierung genannt,
Aus wirtschaftlichen Griinden ist die Anwendung eines Gegen-
stromverfahrens bei der Regenerierung vorteilhaft. Als be-
sonders giinstig hat sich fiir das erfindungsgemifie Verfahren
das bekannte Schwebefestbett-Verfahren erwiesen.

Als Kationenaustauscher ktmmen die handelsiiblichen stark
sauren Kationenaustauscher mit SulfonsZuregruppen, als
Anionenaustauscher sowohl schwach als auch stark basische
handelsiibliche Anionenaustauscher mit primdren, sekund&ren,
tertisren bzw. quaterniren Ammoniumgruppen eingesetzt werden.

" Der Einsatz der Kationenaustauscher erfolgt in der S&ure=~
bzw. Wasserstofform. Die ﬁbérfﬁhrung des Kationenaustauschers
in die Wasserstofform erfolgt in an sich bekannter Welse, in-
dem man den Kationenaustauscher mit einer 1 bis 10 gewichts-
prozentigen, vorzugsweise 4 bis 6 gewichtsprozentigen, Mine-
ralsdurelvsung, z. B. Schwefel-, Salz- oder Salpetersiure-
15sung, behandelt. Die Anionenaustauscher werden in der Ba-
sen~ bzw, Hydroxylform eingesetzt. Diese Form wird ebenfalls
in an sich bekannter Weise durch Uberleiten von 1 bis 10 ge-
wichfsprozentigen, vorzugsweise 2 bis 6 gewichisprozentigen,
Alkali- oder Ammoniumhydroxidlosungen hergestellt..

Zu Béginn des erfindungsgemiBen Verfahrens wird in der ersten
Aufbereitungsstufe der in der Wasserstofform vorliegende
stark saure Xationenaustauscher "angefahren®, Dazu wird iiber
den Kationmenaustauscher aus Behilter 4 die aus dem vorange-
gangenen Zyklus stammende XKationenaustauscher-Verdringungs-—
losung, die eine verdiiante Carbonsiuresalz-~/Carbonsiure 15sung
darstellt, gefiihrt. Danach wird aus Sammeltank 3 die ISher-
konzentrierte Carbonsiuresalzlésung iiber den Kationenaustau-
scher geleitet,
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Im Ablauf erscheinen zuerst das dem Kationenaustauscher an-
haftende Wasser, danach die verdiinnte und schlieflich die
hoherkonzentrierte, kationenfreie, aber durch Mineralsiuren
und anionische Metallkomplexe verunreinigte Carbonsiure. Die
Abldufe werden in dieser Reihenfolge dem Anionenaustauscher
zugefithrt oder als verdiinnte Rohsiure in Beh#lter 5 bzw. als
hoherkonzentrierte Rohsidure in Behilter 6 zwischengelagert.

Nach Erschopfen des Kationenaustauschers, erkennbar am An-—
stieg des pH-Wertes am MefBgerdt 13, wird der ZufluB der Car-
bonsduresalzldsung unterbrochen und mit Wasser die anhaftende
Carbonsiuresalz~/Carbonsiureldsung verdringt und in Behilter
4 aufgefangen. Danach erfolgt die Regenerierung des Kationen-
austauschers mit Mineralsfure in zwei Stufen, indem zunichst
der aus der vorangegangenen Regenerierung stammende SZure-
Uberschull aus Behdlter 7 und anschliefend Prischsiure (Be-
h#lter 8) iibergeleitet wird. Die anhaftende Siure wird mit
salzfreiem Wasser aus Behilter 9 ausgewaschen.

Das Regenerat besteht anfangs aus einer zunichst neutralen,
denn mineralsauren MineralsalzlSsung, die als Abwasser der
Neutralisationsanlage zugefiihrt wird. Die danach ablaufende,
nur geringe lMineralsalzmengen enthaltende Mineralsiure lésung
wird als Riicknahmesdure in Behdlter 7 gesammelt. Das schwach
mineralsaure Waschwasser dient dem Verdiinnen der konzentrier-
ten Frischsdure (Behilter 8).

In der zweiten Aufbereitungsstufe werden zunichst die aus dem
vorangegangenen Zyklus stammende verdiinnte Reincarbonsiure-
l0sung und die verdiinnte RohsHdure aus Behilter 5 dem in der
Basen- bzw. Hydroxylform vorliegenden Anionenaustauscher 2
zugefihrt, um diesen in die Carbonsiureform zu iiberfiihren.
Der Ablauf besteht aus entsalztem Wasser (Deionat), das in
Behdlter O gesammelt wird.
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. Danach wird die hoherkonzentrierte Rohsiure aus Behilter 6-
iiber den weitgehend in der Carbonsiureform vorliegenden
Anionenaustauscher geleitet. Das Erscheinen der reinen Car-
bonsiure im Ablauf ist am Anstieg der Ieitfshigkeit an der
MeBstelle 414 erkennbar. Die zundchst als ﬁﬁerlappungsfrak—
tion zwischen der Reinwasser- und Produktfraktion anfallende
verdiinnte Reincarbongiureldsung wird in Behilter 5 gesammelt.
Die danach ablaufende hoherkonzentrierte Reincarbons&ure ge-~
langt schlieBlich in den Endprodukttank 10.

Nach Erschopfen des Anionenaustauschers, erkennbar am Durch-
bruch der Chloridionen an der MeBstelle 15, wird der ZufluB
‘der Rohcarbonsiure unterbrochen und die am Austauscher che-
migch und physikalisch gebundene Carbonsiure mit Mineralssu—
re mittlerer Konzentration (BehZlter 8) verdringt. Beli die-
sem Vorgang ist bemerkenswert, daB 1 Aquivalent der Mineral-
sdure in der Regel 1 Mol der Carbonsiure verdringt. Dies
188t sich als Konzentrierungsschritt fiir die Carbonsdure
auénutzen, indem man die Konzentration der meist niedermole=-
kularen Mineralsdure so wdhlt, daB die ablaufende Carbonsiu-
re entsprechend ihrem Molekulargewicht eine hohe Konzentra-
tion aufweist. So erhilt man beispielsweise bel Beaufschla-
gung eines Anionenaustauschers in der Citrat- oder Iactat-
form bereits mit einer nur 5 gewichtsprozentigen Salzsiure-
1ssung im Eluat eine etwa 26 gewichtsprozentige Citronen-
bzw, 12 gewichtsprozentige Milchsdurelosung, Diese mit Mine-
ralsiure verunreinigte Carbonsiure htherer Konzentration
wird in Behilter 6 gesammelt.

Nachdem die gesamte Carbonsiure vom Anionenaustauscher ver-
drangt wurde, wird dieser mit Alkali- oder Ammoniumhydroxid-
15sung ebenfalls zweistufig regeneriert. Dazu wird zuerst
der aus der vorangegangenen Regenerierung stammende ILauge-—
iiberschull aus Behi#lter 11, dann Frischlauge aus Behilter 12
iiber den Anionenaustauscher geleitet und mit entsalzten as-
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ser aus Beh&lter 9 nachgewaschen. Die als Regenerat zuerst
ablaufende neutrale bzw. schwach alkalische NMineralsalzlS-
sung wird als Abwasser der Neutralisationsanlage zugefiihrt.
Die danach ablaufende, nur geringe Mineralsalzmengen ent-
haltende alkalische Regenerierlauge wird als Riicknahme lauge
wieder in Beh&lter 11 gesammelt,

Das schwach alkalische Waschwasser dient als Verdiinnungs-
wasser fir die Regenerierchemikalien.,

Ausfiihrungsbeispiel

Das erfindungsgemife Verfahren wird am folgenden Beispiel
der Herstellung einer etwa 15 gewichtsprozentigen Citronen-/
Isocitronensdurelosung aus einer mechanisch gereinigten und
von lipophilen Verunreinigungen befreiten Fermentationslt-
sung ndher erliutert.

Die Aufbereitungsanlage geméfB Fig. 1 enthilt im Xationen-
austauscherfilter 1 (Durchmesser 600 mm, zylindrische Man-
telhshe 1500 mm) 300 1 eines stark sauren Kationenaustau-
schers (Wofatit X5 11) und im Anionenaustauscherfilter 2
(Durchmesser 250 mm, zylindrische MantelhtShe 1800 mm) 60 1
eines schwach basischen Anionenaustauschers (Wofatit AD 41).
Da nach dem Schwebefestbett~Verfahren gearbeitet wird, ent-
halten beide Filter noch zusdtzlich eine 200 mm starke
Schicht eines Inertmaterials (Wofatit UD 90). Beim Schwebe-
festbett-Verfahren wird die Beladungslésung im Aufstrom,

ds h. in der FPliefrichtung von unten nach oben, iiber das
Ionenaustauscherbett geleitet. Die Regenerierung erfolgt
dagegen im Abstrom, d. h. in der FlieBrichtung von oben
nach unten.
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Zusammensetzung der Robhproduktldsung

Dinatriumsalz der Citronen-/Isocitronensiure: 18,6 Gew.=%

Der
der

Mineralsalze (NaCl, W, C1, NaESOA): . 42 mval/l
pH-Wert: ' ' 5,06
Farbe: . gélb
Extinktion (Wellenlénge 365 nm, 1,40

Schichtdicke 1 em):

Kationen- und der Anionenaustauscherprozel werden anhand
Piguren 2 und 3 beschrieben. Dabei finden folgende Abkiir-

zungen Verwendung:

A
C
Cv

B
A

RK

RP

Die

Abwasser _
hdherkonzentrierte Carbonssiure (Endprodukt)
verdiinnte Carbonsiure

Riicknahme lauge Anionenaustauscher
Riicknahme sdure Kationenaustauscher
Rohprodukt

hoherkonzentrierte Rohsdure

verdiinnte Rohsiure

Verdriangungsldsung Anionenaustauscher
Verdréngungéldsung Kationenaustauscher
Volumenteil

Wasser

faschwasser Anionenaustauscher

Waschwasser Kationenaustauscher

obere Spalte gibt jeweils die einzelnen Zulauffraktionen

wider, die untere Spalte die im Ablauf erhaltenen Fraktionen.

VAVES

und Ablauffraktionen sind um etwa 0,3 VI verschoben, be-

dingt durch das im Zwischenkornvolumen der Ionenaustauscher

enthaltene Plilssigkeitsvolumen. Die in den Diagrammen angege-

benen Konzentrationsangaben beziehen sich auf die jewellige

Fraktion im Ablauf.
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Etwa 0,8 VT der éalzhaltigen Rohproduktldsung kinnen iiber den
"angefahrenen® Xationenaustauscher im Aufstrom geleitet wer-
~den, ehe der Durchbruch der Natriumionen, erkennbar am An-
stieg des pH-Wertes im Ablauf, erfolgt, Bis zu diesem Zeit-
punkt konnen etwa 0,5 VT htherkonzentrierte RohsZure folgen-
der Zusammensetzung im Behidlter 6 aufgefangen werden:

‘Citronen-/Isocitronensiure: 15 Gew.=%
Mineralsiuren (HCI, H,S50,): 42 mval/l
pH-Wert: 1,1

Farbe:  schwach gelblich

Extinktion (Wellenlinge 365 nm, 0,10
- Schichtdicke 1 cm):

Der erschiépfte Kationenaustauscher wird zunichst mit 4,5 VT
Wasser im Abstrom gespiilt, um die anhaftende Produk‘hlb'.sung
zu verdringen, und anschliefend durch Uberleiten von verdiinn-
ter Salzsiurelosung wieder in die Wasserstofform iiberfiihrt
(regeneriert). Zur Regenerierung werden erst 1 VT Riicknahme-
sdure aus der vorangegangenen Regenerierung und anschliefiend
1 VI frische 6 gewichtsprozentige Salzsdurelosung verwendet.
Die iiberschiissige Salzsdure wird mit entsalztem Wasser ausge-
waschen. Im Kationenaustauscherablauf erscheinen zunichst

1 VT Abwasser (hauptsdchlich Natriumchlorid), danach 1 VT der
zwischenge lagerten Rlicknahmesiure und zuletzt das schwach
mineralsaure Waschwasser.

Das Anfahren erfolgt im Aufstrom mit den beim Verdringungs—
schritt erhaltenen 1,8 VT Verdringungslosung, als Ablauf wer-
den etwa 1,5 VI verdiinnte Rohsidure mit einem Gehalt an Citro-
nen-/Isocitronensiure von etwa 5 bis 6 Gewichtsprozent erhal-
ten, Nach Aufgabe der Verdringungsldsung wird sofort auf die
Zuleitung der Rohprodukislosung umgeschaltet, und der Kationen-
austauscherz&klus beginnt von neuem.
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{ber den in der Citrat— bzw, Isocitratform vorliegenden
schwach basischen Anionenaustauscher konnen 12 VI hiher-
konzentrierte Rohsdure geleitet werden, ehe der Chlorid-
jonendurchbruch erfolgt. Bis zu diesem Zeitpunkt kOnnen

11,5 VI des Endproduktes reine hiherkonzentrierte Citronen=/
Isocitronensiure folgender Zusammensetzung in den Endprodukt-
beh#ilter 10 gefahren werden: .

Citronen~/Isocitronensiure: 15 Gew.=%
Mineralsalzgehalt (WaCl)s 0,02 Gews~%
Farbe: ' farblos

Bxtinktion (Wellenlinge 365 nm, 0,02
Schichtdicke 4 ecm):

Durch Spiilen mit 1,2 VT einer 6 gewichtsprozentigen Salzsdure-
Issung im Aufstrom wird die sowohl physikalisch als auch che-
misch gebundene Carbonsiure vom Anionenaustauscher verdrangt.
Die Verdringungslosung (etwa 16 Gewichtsprozent Citronen-/
Isocitronensiure und 0,3 Gewichtsprozent HC1 enthaltend) wird
zuriick in den Beh#lter fiir die hoherkonzentrierte Rohs8ure
gefithrt.

Zur Absenkung des Anionenaustauscherbettes und zur Entfernung
der Hauptmenge der anhaftenden Salzsdure wird mit 0,5 VT hir-
tefreiem Wasser im Abstrom gespilt.

Die anschlieBende Regenerierung erfolgt erst mit 1 VI Rilck-
nahme lauge aus der vorangégangenen Regenerierung und anschlie-
Bend mit 1 VI frisch angesetzter 4 gewichitsprozentiger Natron-
lauge; Die iiberschiissige Natronlauge wird mit entsalziem Was-
ser ausgewaschen. Der zunichst ablaufende, hauptsédchlich Na~-
triumehlorid und Natriumsulfat enthaltende Regenerierablauf
wird dem Abwassersammelbecken zur Neutralisation zugeleitet,
anschliefend werden 41 VT der zwischenzulagernden Riicknahme-
lauge und zuletzt 3,3 VT schwach alkalisches Waschwasser er-
halten.
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Das Uberfithren des in der Basenform vorliegenden Anionenaus-
tauschers erfolgt durch Uberleiten von 4,1 VT verdiinnter Roh-
carbonsdure im Aufstrom. Im Ablauf werden 3,8 VI entsalztes
Wasser erhalten,

Sobald im Ablauf die Citronen-/Isocitronensiure nachweisbar
ist, erkennbar an der Zunahme der spezifischen leitfdhigkeit
und dem Absinken des pH-Wertes, wird der Zulauf auf hoher-
konzentrierte RohcarbonsZure umgeschaltet, Nach dem Auffangen
von 0,5 VT einer ﬁberlappungsfraktion verdiinnter, reiner Ci-
tronen~/Isocitronensiure, die in Behilter 5 zuriickgefiithrt
wird, kann im Ablauf wieder das Endprodukt erhalten werden.
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Brfindungsanspruch

Verfahren zur Gewinnung aliphatischer Carbonsduren, wie
Citronen~-, Isocitronen-, Milch-, Itacon-, Fumar- und

. Brenztraubensiure, mit einer Konzentration von 10 bis

2e

3

20 Gew.=~% aus ihren von mechanischen und lipophilen Ver-
uareinigungen befreiten Salzlosungen, die Metall- oder
Ammoniumsalze von Mineralsduren in Konzentrationen von

0 bis zu 5 Gew.~% enthalten, gekennzeichnet dadurch, daf
die Aufbereitung in drei Stufen vorgenommen wird, wobeil
in der ersten Stufe die Salzldsung mit einem Kationen-
austauscher in der Wasserstofform, in der zweiten Stufe
die erhaltenen Rohsiurefraktionen mit geringerer Carbon-
siurekonzentration mit einem Anionenaustauscher in der
Basen- oder Hydroxylionenform und in der dritten Stufe
die erhaltenen Rohsdurefrakitionen hoherer Carbonsdure-
konzentration mit dem in der zweiten Stufe in die Carbon-
siureform iberfihrten Anionenaustauscher in Kontakt ge=
bracht werden. ‘

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB nach
Erschopfen der Ionenaustanscher der Kationenaustauscher
mit Wasser, der Anionenaustauscher mit starker Sdure ge-

spillt und die erhaltenen carbonsiurehaltigen Verdrangungs-—

l5sungen in den ProzeB zurlickgefilhrt werden.

Verfahren nach den Punkten 41 und 2, gekennzeichnet da-
durch, daf als Kationenaustauscher stark saure Kationen—
austanscher und als Anionenaustauscher sowohl schwach
als auch stark basische Anionenaustauscher mit priméren,
sekunddren, tertiZren oder quaterndren Ammoniungruppen
verwendet werden. ‘

 Biern_3 _ Seften Zeichnungen
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