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CAPITULO I

INTRODUCCION

1.1 Objetivos: ]
El objetivo del presente trabajo, fué la reg

1lisacién de un estudio sodre la Sintesis del Acido Tarté—
rico, con el proposito de encontrsr aquella que reunieras -
las mejores condiciones, como son: materias primas accesi-
bles en nuestro pafs y de un menor costo posible, una ruta
corta; es decir que su sintesis fuers realisable en un -
afximo de cinco etapas y un buen rendimiento.

También como una de lss bases isportantes pg
ra la realisacién del presente trabajo, fué la ides de 1llg
€Ar & proponer un proceso de manufactura, economicamente -
rentadle para nuestro pais; ys que actuslmente todo el Aci
do Tartérico y sus sales que son consumides en la Repddli-
ca Nexicana, son de importacién.

Otro de los objetivos en este trabdajo, fub -
ol de utilizar ls Espectroscopia de U.V.; para la cuantifj
cacién del producto odbtenido en cada proceso § experimento.

Los objetivos antes mencionados, se justifi-
can en base a la importancia que industrialmente represen-
ta la obtencién del Acido Tartérico, ya que como subprodug
to de la industria vinfcola resuylta insuficiente, para la
demands que causan otras industrias como son: Galvanoplas-
t{a, Potograffa, Alimentos, Vidrio, Textil y FParmscéutioca.



CAPITULO II
GEBENERALIDADES

2.1 Historia:

Bl Acido Tartérico, aislado primeramente por
Scheele en 1768, a partir de los residucs de las fermenta-
ciones del jugo de uva en la fabricacién del vino; es uno
de los #cidos orgénicos de origen vegetal, que ba ido in-
crementando su importancia y demanda en la industria.

En 1la antiguedad las primeras materias pri-
mas de la industria del Acido Tartérico, pueden resumirse
en los nombdres "Levadura de vino®, "Cresor en druto” y Tar
trato de cal®; odbtenidos por desecacién 6 lidres cristali-
saciones de los residuos de la elaborscién del vino. ©Ob-
teniéndose de estas materias sdemés del Acido Tartérico, -
el Cremor tartaro y algunos otros tartratos como la sal de
Seignette, Tartrato potasico neutro, Tartrato emetico y --
Cremor ferroso.

Dentro de los procescs més generales emples-
dos en la antiguedad (1) pars la obtencién del Acido Tarff
rico y sus derivados; se pueden mencionar oinco:

-Procedimiento de Decantacién.- siendo el mfs
antiguo, esta basado en la extracoién del material, ya sea
on frio ¢ en caliente con écido clorbidrico, teniendo como
problenma prinocipal la produccién de una gran cantidad de -
1{fquidos en el final del proceso. Cuando la extraccién -
se verifioca en frio , trabajando de una manera adecuada, -
se odtiens un tartrato de calcio muy puro.

Los 1{quidos £cidos reunidos se neutralizan
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con lechada de cal; en este procedimiento no es posidle el
empleo: de los filtros prensa, a causs de la mala filtradi
1idad del material fangoso, para esto es mejor decantar el
sobrenadante y hacer varias lavadas.

-Procedimiento a presién elevada de Dietrich
.- éate método consiste en calentar enm un autoclave o cal-
dera, ol sedimento @& tratar, para luego acidificarlo con -
doido clorbfdrico y solubilizar todos los tartratos, fil--
trandolos y neutralizandolos con lechada de cal; obtenién-
dose lodos que son tratados como en el procedimiento ante-
rior.

-Procediniento de Torrefaccién.- se calien——
tan a unos 150° las heces molidas en un cilindro rotatorio
rodeado por los gases de una hoguera, con lo cual se obtie
ne una buena filtradbilidad. Este procedimiento s6lo ha -
sido puesto en préctica en algunas explotaciones, y ha --
sido abandonado a causa de sus muchos inconvenientes.

-Procedimiento neutro de Rasch.- en este pro
cedimiento se emplea solamente sedimentos finazmente moli--
dos, los cuales deben esterilizarse primeramente, ya que a
causa de la duracién del proceso, las bacterias entran en
actividad y descomponen el tertrato de calcio. El proce-
dimiento consiste en neutralizar los sedimientos con lecha
da de cal, afiadiendo al mismo tiempo Cloruro de Calecio, --
hasta que de 61 exista claramente un exceso. Todo €1 --
Acido Tartérico de los sedimentos 8e'tlanhformd:.en Tartra-
to de Calcio:s

2KHC‘H406 + 00(03)2 > 120‘8‘06 + 030‘3406 + 2320



‘204B4°6 + OQCIZ _ COC‘B‘OG + 2KCl

Los sedimentos ya molidos y esterilisados se
disuelven en agua fria, en cubas de madera provistas de a-
gitador y se neutralizan como anteriormente se mencioné; -
la temperaturs debe mantenerse a unos 20-25° durante 15hr.
para luego decantar. La esterilizacién y la decantacién
y en parte taabién la mala filtracién, ocasionan grandes -
pérdidas que hacen este procedimiento poco aceptabdle.

-Procedimiento Kownatzki.- éste procedimien~
to es semejante al proceso Dietrich, empleando material mo
1ido groseramente y una mayor presién en la caldera, dando
mejores resultados que los métodos anteriores.

2.2 Propiedades P{sicas y Quimicas:

Debido a su estructura molecular, encontrs--
mos 3} isémeros del Acido Tartérico y una cuarta forma que
on realidad es una mezcla entre dos de los isémercs ante—-

riores.

Los isémeros son los Acidos dextro, levo y -
meso Tartdrico; la cuartas forma es una mezcla entre el ---
éc1do dextro y el &cido levo (2).

COOH ' COOH
H-C~OH HO-C -H

HO- Cli -H H- ? -OH
COOH COOH

d-TARTARICO I-TARTARICO



GOOH COOH

H-C-OH gH(ou)

H-G':-OH (.:H(OH)
COOH COOH

d-TARTARKCO meso- TARTARKO

La serie de los Acidos Tartéricos constituye
el ejemplo clésico de compuestos con dos carbonos asimfétri
cos iguales:

- + CH(OH) COOH

+ CH(OH) COOH

En sus brillantes y espectaculares investi-
gaciones, Pasteur (3) hidf{a establecido que el &cido racé-
mico inactivo se puede desdodlar en las formas 4 y 1, por
consiguiente semejante €cido no es otra cosa que el Acido
dl-Tartérico.

También, Pasteur descudrid otro isémero inac
tivo, el 4&cido llamado meso-Tartérico, representante t{pioo

de un grupo de sustancias que se denominan generalaente mo-
dificaciones meso.

El Acido Tartdérico desempefio un papel impor-
tante en el desarrollo de la estereoquimica, con los trabp
Jos de Louis Pasteur, Biot, Herschel, Mitecherlioh y Berze
lius.
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En la tabla I se recogen algunas de las pro-
piedades de los Acidos Tartéricos; las dos formas activas
y las dos formas inactivas.

El Acido (+)-Tartérico se encuentrs en ls ns
tursleza en numerosas plantas y frutas; una de las fuentes
comerciales de odtencién es a partir de los residuos de la
industris vinicola.

El Aoido (-)-Tartérico ha sido encontrado en
algunas frutas y levaduras de Bauhinia Reticulatas, €rbol -
nativo de Mali (oeste de Africa), igual que el Acido (+)-
Tartérico éste se presenta en forma de cristales monoclini
cos anhidros.

El racemato no es un producto primario de —
las plantas, pero es répidamente formado a partir del Aci-
do (+)-Tartérico por calentamiento con dcidos § alcalis -
fuertes, § por prolongados calentamientos; cristalizando -
como hidrato ( c‘nsos)-zn.‘,o. en prismas tricliniocos.

El Acido meso-Tartérico no se encuentra en -
la naturalesa; se obtiene a partir de los otros isémeros -
por prolongados calentamientos con alcal{ caustico, el éci
do libre cristalisa como un monobidrato ( C,HcO.-H)0 ), en
prismas monoclinicos.

Si el Acido Tartérico es calentado arriba de
su punto de fusién, se forma el anbidrido amorfo y al di—-
solverlo en agua se regenerard el £cido; si se calienta -
babra también formaciém de écido piruvico CH,COCOOH, y &oi
do pirotartérico nooccnzcn(cn3)coon; con porzndo de biarp
geno, en presencia de sales ferrosas forma el 40ido di———
bidroxymaleico HOOCCOH=COHCOOH; mediante una nitracién se



TABLA I

ISONMEROS
d- 1- dl1- neso~-
Forza Prismas | Prismas | Prismas | Placas
Alotropica Monocli-| Monooli-| Tricli- | Rectan-
nicos | nicos 1 nicos L gulares |
Densidad 1.7598 1.7598 1.697 1.737
Punto de 168-170 | 168-170 | 206 140
Musién °C
Rotacién + 12,00 - 12,00 — -
Bspec{fica 250¢C 250€
on !EO al 20%
Constante de | , g3 2.93 2,96 3.1
Disociacién
“ ¥ixima 1398/100 | 139¢/100 | 20.6g/100| 125¢/100
ludbilidad en
i al. al, al. al.




obtendra el dinitro ester, el cual al ser hidroligado pro-
ducira Acido Dihidroxytartérico EOOCC(OH)ZC(OH)chOH.

Con cloruro de acetilo y anb{arido acetico -
forma Anb{drido Diacetiltartdérico OC. CB(OOGCB )*CH(OOCCH,*
CO, que es rapidamente bidroligadble a Acido Dincotllt.rti-
r100; reduciendo el Acido Tartérico en dos pasos, emplean-
do #cido i1o0db{drico concentrado se obtiene el Acido Malico
BOOCGHOHGBchOB. las solusiones de plata amoniacal son re-
duoidas con el Acido Tartérico formandose un espejo de plg
ta.

Los esteres neutros de los alcoholes alifati
cos bajos que son formados por los métodos usuales de este
rificacién, son 1lfquidos 6 s6lidos de bajo punto de fusién
los cuales se muestran en la tadbla II.

2.3 Métodos de Obtencién:

Las principales fuentes de obtenoién del Aci
do Tartérico y de los Tartratos, son subproductos de la in
dustria del vino llamados Argoles; al crecer la variedad -
de usos del Acido Tartérico y por concecuencia su demanda,
bubo la necesidad de crear métodos sintéticos para su ela-
boracién, entre los cuales podemos encontrar los siguien--
tes métodos de sintesis:

Permentacién.- La producoién de Acido (+)-
Tartdrico por fermentacién bacterial de la glucosa es des-
orito por Kamlet (4). Tembién éste isémero es obtenido -
mediante la fermentaocién del &cido S-oeto-D-Gluconico, me-
diante el proceso de Lookwood y Nelson (5).

Oxidecién del Acido 5-Ceto-D-Gluconico.- El



TABLA I
—

Punto Punto Peso Rotacién

BSTER de de Espec{- |Bspeci-
416n °C| Bb, °C | fico fica

Ket{lico 48 165-166 | 1.2903 +6.15
| Btf11co 17 155-156 | 1.2112 | 7.48
o-Prop{lico Liquido 174 1.1361 +11.7
iso-Propflico | Liquido | 157-158 | 1.1274 +15.7
n-Butflico 22 186 1.0886 +10.3
iso-Butf{lico 70 195 1.0213 +19.9
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compuesto inicial de este proceso, es el dcido Gluconico 6
la Glucono-é-Lactona y ultimemente la Glucosa; 1los cuales
son puestos a fermentar para obtener el écido S-ceto-D-Glu
conico; mediante el método de Pasternak y Brown (6), es —
obtenido el Acido (+)=-Tartérico empleando una oxidaciém --
oon ox{geno gaseoso y pentéxido de vanadio como catalize—
dor. Barchs (7) experimenté utilisando écido nitrico —-
ocomo agente oxidante y sales de vanadio como catalizador;
obteniendo Acido (+)-Tartérico y pequeflas cantidades de --
otros isémeros.

Oxidacién de Carbohidratos.- En este método
el £cido nitrico es el agente oxidante, y ha sido aplicado
a una buena cantidad de carbohidratos, principalmente a la
glucosa (8-12). El principal problema de estos procesos
de oxidacién es el elevado costo de separacién del Acido -
Tartérico y los restos de reactivos y subproduoctos forma--
dos.

Oxidacién de Acidos MPumarico y Maleico.- Bs-
te proceso de oxidacién da como producto principal Aoido -
d1- § meso-Tartérico y fué descrito por Terry y Milas (13)
en 1925; Braun (14) aplico también estos métodos de oxida-
c1én al 4cido fumarioco mediante oloratos. Church y Blum~
berg (15), experimentaron oon el &cido maleico, empleando
peréxido de hfdrogemo como agente oxidante y &0ido tungsti
co como catalizador, obteniendo buena calidad em su produgd
to; siendo éste uno de los méjores métodos de odbtencién.

Tanatar (16) en 1880 fué el primero en hacer investigacio
nes sodbre la oxidacién de los Acidos Mumarico y Maleico, -
con soluciones diluidas de permanganato en medio alcalinog
pero en realidad KeKulé y Anscbute (17-18) fueron los pri-
meros en mostrar que dicha oxidacién del &cido fumarico --

T "'~ Aadan Al-Tartdrico y el Acido meso-Tartérico ei -
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Later Lossen (19) reporté que la adicién de
éci1do bipooloroso al &oido fumarico § maleico, producis --
solamente el £cido monooloromalico.

Trabajando con soluciones de peréxido de -
tidrogeno en t-butanol y tetréxido de osmio como cataliza-
dor, MiZias y Sussman (20) bidroxilaron el écido maleico, -
obteniendo 30.3% de Acido meso-Tartérico y 48.3% del Race-
cato partiendo del fcido fumarico; bajo similares condicig
nes, obtuvieron el dietilmeso-Tartrato, a partir del die--
tilmaleato, con un rendimiento del 41% y el dietilracemato
en un 58% partiendo del dietilfumarato como materia prima
(21-22-23).

Una adicién fotoquimica con peréxido de hi—
drogeno al écido waleico, empleando luz ultravioleta, fué
investigada por Nilas, Kurz y Anslow (24), obteniendo un -
9% de rendimiento del Aoido meso-Tartérico.

Nicolas Makay (25) desarrolld un procesoc pa-
ra la obtencién de Acido Tartdrico, basado en la oxidacién
de carbohidratos, empleando &cido nitrico como agente oxi-
dante y pentéxido de vanadio como catalizador; em dicho —
proceso se obtiene como subproducto &cido oxdlico, el cual
es removido de la mezcla de reaccién enfriando a 0°C, pre-
cipitando en forma de finos cristales; mientras que en las
aguas madres queda en solucién el Actdo Tartdrico, al cual
se le agrega 4cido nitrico para as{ enfriarlo a -10°C y —
lograr su precipitacién; procediendo luego a filtrarlo, ——
siendo lavados los cristales de Acido Tartdrioco con hexano
obteniendolos de muy buena calidad.

2.4 Usos:
El Aocido Tartérico cowo tal, es usado Princi
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palmente como agente acidulante en bebidas carbonatadas -
incluyendo las bebidas en polvo.

Recientemente ba sido substitufdo como agen-
te acidulante por el 4fcido c{trico, debido a su relativo -
bajo costo, ademas de obtenerse com resultados satisfacto-

rios.

Otro de los usos del Acido Tartérico, es en
la elaboracién de jaleas de frutas y gelatinas; en la In—
dustria dulcera, se emplea en la fabricaciém de dulces ma-
cizos debido a que su punto de fusién alto le permite fun-
dirce con el agdcar, con lo cual el producto adquiere uns

menor fragilidad.

Su alto grado de écidez le permite ser emplea
3o en la elaboracién de golosinas agridulces.

El Acido Tartérico es empleado en la Indus—-
tria Textil como mordiente en el teflido de las fibras; tam
bién es utilizado en cierto tipo de trabajos fotogréficos
en el revelado e impresién.

Algunas sales de fierro son sensibles a la -
luz, por lo cual es empleado en impresiones azuladas.

La habilidad para acomplejarse del Acido Tar
tdrico y algunas de sus sales, le ha permitido ser usado -
en la limpieza y terminado de metales, en forma de pastas,
polvos de limpieza y en las formulaciones de los bafios de
pulido electrolftico, para cobre y sus aleaciones, alumi--
nio y metales ferrosos.

En recientes investigaciones se ha encontra-
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do que el Acido Tartérico funciona como agente polimerizan
te en la polimerizaciép del metacrilato de metilo (26-27).

Otro campo amplio, en la aplicacién indus---
trial del Acido Tartérico es en forma de sus sales, entre
las cuales se pueden mencionar las siguientes:

El Tartrato de Sodio y Potasio, comunmente -
llamado Sal de Rochelle llac4ﬂ‘06.4820 es empleado como --
componente en depositos electroliticos de algunos metales
o aleaciones, por ejemplo: oro, plata, codbre, zinc, estafio
plomo, fierro ¢ molibdeno.

Existen reportes asobre el uso de tartratos -
en bafios noelectroliticos para depositacién de metales (28)
y en fosfatizaciones de metales ferrosos (29).

Un uso muy general de esta sal es en la fa--
bricacién de espejos; en el campo de la Medicina, esta sal
es usada como catartico salino ligero y como ingrediente -
principal en polvos efervecentes para el mismo fin; en la
Industria Alimenticia, se emplea como agente emulsionante
en la elaboracién del queso.

En el laboratorio es un ingrediente de la so
lucién de Pehling, para la determinaciém de reducciones de
substancias, especialmente azucares (30-31).

El Tartrato Acido de Potasio § también llama
do Cremor Tartaro, se utiliza en los polvos de hornear, de
bido a su limitada solubilidad en frfo, ya que inhibe la -
reaccién con el bicarbonato hasta una cierta temperatura -
en el horneado, por lo cual se optiene una mayor cantidad
de biéxido de carbono en el tiempo Sptimo.
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El cremor tartaro en forma de pasta, es un -
excelente limpiador dol bronce. Al igual que la sal de -
Rochelle, se utiliza en cierto tipo de formulaciones para
el estaflado electrolitico del fierro y acero, en el dorado
¥y plateado de varios metales y en algunos procesos de 00lo
racién metalica.

Bmpleando soluciones al 5% de cremor tartaro
para enjuagar las piezas metalicas, una vez que se lavaron
con agua para ser electrodqpositadas; con esto ee logra e-
vitar la prematura formacién de 6xidos en dichas piezas, -
con lo cual se logra un mejor acabado.

Otra de las sales del Acido Tartérico de im-
portancia, es el Tartrato de Potasio y Antimonio -———eeeea
K(SbOH)zc‘H‘OG.HZO, comunmente llamado Tartrato Emetico, -
que es usado en Medicina en pequeflas dosis como espectoran
te, en forma de jarades y en dosis mayores como emetico.

La incorporacién del tartrato emetico en las
formulaciones del cloruro de polivinilo inhibe § retarda -
el proceso de decoloracién de las piezas ya terminadas.

También se puede mencionar dentro de las sa-
les mfs importantes, al Tartrato de Calcio OaC,H,0..4H,0 -
que es el intermediario mas usual en la produccién comer——
cial de Acido Tartérico.
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CAPITULO III

PARTE BXPERIMNENTAL

Basicamente este trabajo consistié en la bug
queda experimental de las proporciones equimoleculares, --
condiciones de reaccién y los pasos sucesivos, para llegar
a obtener un buen rendiziento de Acido Tartdrico; todo ee-
to fué realizando una serie de experimentos, mediante los
cuales se iban haciendo cozparaciones de los resultados od
tenidos en cada caso, para ir eliminando aquellos que por
sus proporciones equimoleculares o condiciones de reaccidén
no produjeran resultados satisfactorios, ademas en cada =
experimento realizado se iba conociendo cada ves mejor el
cogportamiento de las reacciones que tomaron parte en la -

sintesis.

3.1 Materias Primas:
La presente sintesis estuvo basada en la -——

hidroxilacién del Acido Maleico, empleando como agente oxi
dante al Peréxido de Hidrogemo y como catalizador Wolframg

to de Sodio.

/COOH COOH
.ﬁ + HzOz ﬁzA_wo‘e H“é“OH )
HC H-C-OH -

~“COOH OOH
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El Acido Kaleico se obtuvo a partir del An--
hfdrido Maleico, que habia sido recristalizado previamente
de Cloroforso para su purificacién; una ves odtenido el —
Acido Xaleico al disolver el Anh{drido Kaleico en agua, se
procedid a la determinscién de su punto de fusidén para ve-
rificar su pureza, obteniendose un punto de fusiém de 130°
C, ol cual fué satisfactorio ya que el punto de fueién re-
portsdo es de 130-131°C (3%).

Z1 Peréxido de Hfdrogeno dnicamente fu some
tido a anidlisis de concentracién, por el método de Iodome-
tria (32).

Este método esta basado en la titulacidén del
Iodo con Tiosulfato de Sodio; debido a la reaccién entre -
el Peréxido de Hfdrogeno y el Ioduro de Potasio en solu---
cién écida.

El resultado del anélisis efectuado al Peré-
xido de Hfdrogeno, fué de una concentracién de 47% en peso.

El Wolframato de Sodio, no fué sometido a --
ningun andlisis de puresa.

Una vez que se dispuso de los datos anterio-
res se prosiguié a efectuar los diferentes experimentos, -
sencionandose 1los que resultaron més importantes.

3.2 Equipo:
En todos los experimentos se utilizé el mis-
=0 tipo de equipo, el cual consistia de lo siguiente:
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- Un satraz bols de 250 ml. de tres bocas, con juntas esme
riladas 24/40.

- Un refrigerante para agus de 60 om. de largo, con juntas
esmeriladas 24/40.

- Un embudo de adicién de 125 ml. con junta esmerilada -
24/40.

- Un termometro de -10° a 300°C,

- Una canasta de calentamiento de 250 ml.

- Un sistema de agitacién magnetica.

3.3 Sintesis:
Los experimentos se llevaron a cabo emaplean-

do una solucién acuosa al S50% de Acido Maleico y pequefias
cantidades de Wolframato de Sodio.

El Peréxido de Hi{drogeno fué agregado a ests
solucién con agitacién continua, manteniendo una cierta —-
tenperatura; los tiempos de reaccién fueron determsinsdos -
en base a la nula presencia de Peréxido de H{drogeno, en -
el seno de la reaccién, 1o cual era detectado por la prue-
ba de desprendimiento Je Iodo (33).

Al termino de las reaociones, partes aliouo-
tas de estas, eran sometidas a evaporacién basta sequedad,
por aereacién a temperatura amdiente.

Una vez que se disponfia de muestras solidas
de producto crudo, estas eran sometidas a un anflisis cuan
titativo para la determinacién del £ de Acido Tartérico, -
por el método Goldenberg (34), el cual esta basado en la -
conversién del Acido Tartdrico a Bitartrato de Potasio ¥y
su subsecuente titulacién con Hiadréxido de Sodio & Potasio.

En la Tabla III, se muestran las condiciones
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de reaccién y los rendimientos odbtenidos, de los diferentes
experimentos realisados.

3.4 Anélisie:
Como se menoiond anteriormente, los resulta-

dos anfliticos fusron obtenidos mediante el método Golden-
berg, pero también se hizo una evaluacién de los mismos —-
empleando un anflisis basado en la Absorcién de Radiacién
Ultravioleta del Acido Maleioo.

Las lecturas se realisaron en tormo sl Acido
Maleico aprovechando el contenido de une dodble ligadura en
su estructura.

Primeracente se deteraino la curva estandar
de absorcién del Acido ¥aleico puro, para obtener la Amaxf
ma de sbsorcién, la cual resulto ser de 209 nm. mostrando~-
se on la Gréfica I.

Para estas determinaciones se empleo un Es——
pectrofotometro PERKIN - ELVER Coleman-55; preparandoce una
solucién de Acido Maleico, cuya concentracién ers de 15 -~
8¢g/1. utilizando una celda de 10 zm.

El segundo paso fué la construccién de la --
curva estandar de concentracién, obteniendose las absorban
cias a diferentes concentraciones, a una A'de 209 na. esto
8¢ llevo a cabo preparando una serie de 10 soluciones, cu-
yas concentraciones fluctuaron entre 1 mg/l y 10 mg/l, es-
tos datos se encuentran contenidcs en la Grdfica II.

El tercer paso fué la preparacién de las so-
luciones problema, las cuales se obtuvieron de la siguien-
te manera:
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_
EXPERIMENTOS

CONDI-
cxo'” .‘. .B. .c. .D" 'E. ". .o. 'B.
XOLES DE
o | 15] 5] 1 1 | s]s |
MALEICO
YOLES DB 1 1 frs s s 1] s 1
5,0,
% DE CA?.
RESPECTO 0.2 0.6 10.6 0.6 0.6 0.6]0.9 | 0.6
AL ACIDO
rep. oc |68 |94 |70 |98 |94 |68 |70 |94
TIRMPO

2 2l ]l 2 | 2 |2 2
HRS.
RENDI- 31.3]53.0 | 717.4 | 42.6}49.0 [84.0 |83.1] 27.2
TIENTO




PHONPOOWE®

GRAPICA I

ACIDO MALEICO
CONC. 15 mg/1.
CELDA 10 =m.

LONGITUD DE ORNDA



Longitud de onda na.

190
195
200
205
206
207
208
209
210
a1n
212
213
214
2195

225
230
235
240
245
2%
255

DATOS GRAFICA I

Lecturas

W QAN E W
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Absorbancis

0.698 -
1,022
1,356
1.632
1.686
1.719
1.739
1. 751
1.766
1.753
1.726
1.703
1.667
1.597
1.199
0.71%
0.397
0.241
0,168
0.121
0.084
0.059
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DATOS GRAFICA II

Maestra % Do Agido Maleico Absorbancias

0.100
0.2
0.335
0.468
0.603
0.712
0.832
0.988
1.066
1.211

VXA OV EWwN -
8833388883

-
o
-
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de las muestras de producto crudo de los experimentos rea-
lizados anterioramente, se pesaron 500 mg. y luego estos --
fueron aforados a 1 1. despues se tomaron partes alicuotas
de 10 ml., pars ser aforadas nuevamente a 250 ml., por -
timo de esta solucién se tomaron otros 25 ml. y se afora—
von a 50 ml. obteniendose soluciones con uns concentraciénm
zédxima de 10 mg/l. de producto crudo.

Inmediatanente despues de odtener la curva -
estandar de concentracién, fuerom determinadas las abdsor--
bancias de las muestras prodlema; estos resultados se indj
can en la Tabdbla IV.

3.5 Discusidn:

Como se podra observar, el conocimiento de la
existencia del Acido Tartérico, es de bastante antiguedad,
reportandose métodos de obtencién a partir de Argoles & —
residuos de las fermentaciones en la elaboraciém del vino.

Sus propiedades f{sicas descritas en la Te—
bla I, debido a su estructura molecular, presenta algunas
diferiencias entre un ieémero y otro, 10 cual proporsiona
una ligers ayuda para su identificacién; por ejemplo: tene
mOS que o8 posidble determinar el dcido dextro & levoTarté-
rico en base a su actividad éptica, de entre la mescla ra-
cenica y el isémero meso, que son inactivos.

La mezcla racemica es posible diferenciarls
de los isémeros, debido a que su punto de fusién es sufi--
cientemente diferente a estos, en tanto que el isémero me-
80, es diferencisdo en base a su inactividad éptica y su -
punto de fusién més bajo que la mezcla racemica.
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TABLA IV

EXP. | ABSORBANCIA £ DB MALEICC | % DE TARTARIC
A" 0.8326 68.7 31.3

“B* 0.5696 47.0 53.0

“c* 0.2739 22.6 77.4 -:I
*D* 0.6956 57.4 42.6

“B* 0.6181 51.0 49.0

P 0.1939 16.0 84.0

“G" 0.2048 16.9 83.1

"H® 0.8823 72.8 27.2 '
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Al analizar la Tabla III y percatarse de las
condiciones de reaccién a que fueron sometidos los experi-
mentos ah{ mencionados; se puede observar que existen tres
pardmetros principales que repercuten directamente en el -
rendimiento de la Sfntesis del Acido Tartérico; uno de --
ellos es la relacidn molar entre los resctivos, ejemplo de
ello es la comparacién entre el experimento "C" y "P*, que
fueron llevados a cabo con la misma cantidad de cataliza--
dor § a la misma temperatura, pero diferente relacién mo—-
lar; logrihdooo en el experimento "F" un mejor rendimiento
y un lapso de tiempo menor.

Otro de los parametros observados fué, la -
temperatura de rogcciﬁg, que como se vers en los experimen
tos "C" y "D", ésta influye al ser més elevada en el expe-
risento "D", en el tiempo de reaccién; disminuyendolo pero
al miemo tiempo bajando el rendimiento.

Bl tercer parametro de importancia esta con-
tenido en el porcentaje de cataligzador agregado, el cual -
influye en el rendimiento, al ser agregado desde O hasta
0.6%, ya que se observo que al afiadir méde de un 0.6% no —-
producia cambios en el rendimiento final, ejemplo de ello
son los resultados de las reacciones "A", “PF" y "G".

Como apoyo de estas observaciones se encuen-
tran las reacciones "B®, "H" y "P"; la "B" por ejemplo se
vi0 disminuids en su rendimiento, debido a que fué someti-
de a una alta temperatura; pero resultando con més bajo -
rendimiento la reaccién "H®, pues ademas de realizarce a -
una alta temperatura, su relacién molar fué modificadap en
tanto que la reaccién "P* fué reaslizada empleando las con-
diciones que resultaron mas optimas en ocada experimento.
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Dentro de los ensayos que se emplearon en es
te trabajo para detectar la presencis del Acido Tartérico,
podemos mencionar la reacoién de intenso color violeta que
se produce al colocar unos pocos miligramos de Acido Tartd
rico, con 2 ml. de fcido sulfdrico conteniendo 0.5% de py-
rogalol; un color similar es obtenido empleando resorcinol
y écido sulfirico, calentando esto s 130°C

El empleo de la cromatograffa en capa fina,
fué utilizada unicamente para verificar la pureze del Aci-
do Tartdrico, ya que al encontrarse contaminado é mesclado
con écido maleico, resultaba bdastante complicado lograr su
separscién, pues el 4cido maleico con un r.f. mayor que el
del Acido Tartérico en una mescla de eluciém compuesta por
un S0% de alcobol metilico y un 50% de benceno, lo enmasca
raba y arrastraba, modificando con esto su r.f. en estado

puro.

Los resultados fueron determinados como se -
menciond anteriormente por dos métodos; el método Golden—
berg y por métodos de U.V..

Estos métodos fueron evaluados previamente,
utilizando zuestras patrén de concentraciém comocida, re-——
sultando con menos margen de error y més rapidos, los rea-
lizados con el método de U.V. (error + 0.1%), mientras que
los realizados por el método Goldenberg eran més tardados
y con un margen de error de + 1,58,

Una de las recomendaciones principales en la
realizacién de las determinaciones por U.V. para obtener -
resultados satisfactorios; es preparar conjuntamente las -
series tipo para la ocurva estandar y la serie con las solu
ciones problema, para tener unas nm:smas condiciones ambdion
tales y del aparato, en las lecturas.
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CAPITULO IV

CONCLUSIONES

« La S{ntesis del Acido Tartérico presenta -

una relevante importancia, debido a su gran demands y a la
relativa facilidad con que se obtienen sus sales; también

con amplia demanda.

- La S{ntesis del Acido Tartérico requiere -
condiciones de reaccién muy especificas para lograr un bu-
en rendimiento.

- Las condiciones optimas de reaccién fueron
las siguientes:

Relgcién Molar.- Acido Maleico: 1.5 moles

Perdxido de Fidrogeno: 1 mol

Temperptury.- 68°C
Catsligador.~  0.6%

- Kl método de andélisis basado en teonicas -
de U.V. se puede considersr recoxzendadble para la determina
cién del rendimiento del Acido Tartérico en sintesis de es
te tipo, donde no se obtienen determinado tipo de sudbpro—-
ductos que pudieran influir en la Absorbdancia del 4cido mg
leico.

- Uno de los principales prodblemas que se —-
presenta para ou obtencién es la purificacién.
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= 3¢ obtuvieron resultados satisfactorios, -
ya que todes las tecnicas pudblicadas no exceden sus remdi-
aientos nés de un 48.3% y las patentes entre un 90 y 95%
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