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P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N  

a  fa v o r  de

D. Jo só  ANDREU MIRADLES y D. Joan  ANDREU MIRADLES -  de na­

c io n a lid a d  españ oles -  d o m ic iliad o s en Rambla C ata lu ñ a , 66,

BARCELONA,

p o r:

"  Procedim iento para  l a  p rep arac ió n  de o .ox iben zoato  sód ico  *

: oOo: ===—

M e m o r i a  D e s c r i p t i v a

L a p rep arac ió n  d e l o^Oxibenzoato sód ico  por l o s  

procedim ientos c ló s ic o s  p re se n ta  e l  inconveniente de que 

e l  producto se  mancha con mucha f a c i l id a d  s i  no se emplean
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m ateria s  prim as de r ig u ro sa  pureza# A p e sa r  de que se  

tenga l a  preoauolón de d e ja r  l a  m ezcla s a l in a  con re acc ió n  

ligeram en te á c id a  se  p resen tan  l o s  in con ven ien tes se ñ a la — 

d o s , inconvenientes que se  aumentan de manera e x tra o rd i­

n a r ia  s i  l a  reacción  e s  n eu tra  o a l c a l in a ,  ya que en t a l  

ca so  e l  producto oscurece notablem ente durante l a  d eseca­

ción#

En s í n t e s i s ,  e l  p roceso  in d u s t r ia l  de f a b r ic a ­

c ió n  d e l  o#oxibenzoato só d ico  por e l  mótodo c lá s i c o  se  ba­

sa  en l a  t r i tu r a c ió n  con poca agua y en re c ip ie n te  recu— 

b ie r to  de esm alte in a ta c a b le , y exento de h ie r r o ,  de 1 6 ,5  

p a r te s  de ác id o  o#oxibenzoico con 10 p a r te s  de b icarbon a­

to  só d ico  segu id a de d esecac ió n  en l a  e s t u f a  a  50- 60s .  pa­

ra  l a  obtención de o#oxibenzoato só d ic c  puro se  p r e c isa  com­

p le t a r  e l  proceso mediante una p u r if ic a c ió n  conveniente#

P ara e l lo  se  recu rre  de o rd in ar io  a  l a  c r i s t a l i z a c ió n  en 

a lco h o l e t í l i c o ,  d e l producto r e su lta n te  de l a  n e u tra l iz a ­

ción  d e l ác id o  o#oxibenzoico con e l  b icarb on ato  só&ioo#

A sí s e  obtiene e l  o#oxibenzoato só d ico  en forma de peque­

ños c r i s t a l e s  escam osos, b lan cos y b r i l la n te s #

La p re sen te  p aten te  t ie n e  por o b je to  un proce­

dim iento p ara  l a  p rep arac ión  d e l o#oxibenzoato só d ic o , con 

e l que se  elim inan l o s  in con ven ien tes de l o s  procedim ientos 

con ocid os, y s e  con sigue además una mayor economía de obten­

c ió n  por su p rim irse  l a s  operacion es de l a  t r i tu r a c ió n  p re v ia  

y l a  u l t e r io r  c r i s t a l i z a c ió n  para  p u r i f ic a r  e l  o#oxibenzoato 

só d ico  obten ido, y por recu p erarse  v a r io s  de l o s  productos 

empleados, que pueden a s í  s e r  nuevamente u t i l iz a d o s  en e l  

proceso  de obtención#

E ste  procedim iento c o n s is te  esencialm ente en 

d is o lv e r  e l  ácido  o#oxibenzoico en a lco h o l y n e u tr a l iz a r lo
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3 Q y Q  y j
con b icarbon ato  sá d ic o , obteniéndose ama so lu c ió n  de o .o x i— 

benzoato sód ico  que, a i  e n fr ia r ,  c r i s t a l i z a  en estatdo puro#

E sta  n e u tra liz a c ió n  del ác id o  o .ox ib en zo ico  se  

e fe c td a , segán e l  p resen te  procedim iento, en c a l ie n t e ,  aña­

diendo lentam ente b icarbon ato  só d ico  puro a  una so lu c ió n  a l  

10-15% de ác id o  o .ox ib en zo ico  en a lco h o l de 8 0 e . La so lu ­

c ió n  de o .oxiben zoato  sód ico  a s í  ob ten id a , se  f i l t r a  y  se  

d e ja  e n fr ia r  con lo  que se  sep ara  e l producto en forma de 

h o ju e la s  b lan c a s , muy b r i l l a n t e s .  E l d iso lv e n te  que se  se­

p a ra  de e s to s  c r i s t a l e s  es de o rd in ario  á t i l  p a ra  r e a l iz a r  

con ÓL una nueva obtención de o .o x ib en zo ato , mediante l a  

oportuna a d ic ió n  de ác id o  o .ox ib en zo ico  y de b icarb on ato  só ­

d ic o . Su empleo continuado en e s t e  sen tid o  v ien e  lim itad o  

por l a  co lo ra c ió n  e scu ra  que v á  adquiriendo debido a  l a s  im­

purezas de l a s  m ate ria s  prim as y a  l o s  productos de oxida­

c ió n  que s e  forman en l a  c a le fa c c ió n .

Cuando e l  grado de e s te  oscurecim iento hace im­

p o s ib le  con tin u ar aprovechando e l  d iso lv e n te , puede recupe­

r a r s e  e l a lco h o l contenido en e l  mismo, por d e s t i la c ió n  en 

un alambique ap rop iad o , y d e l re sid u o  oscuro de o .oxiben zoato  

só d ico  re su lta n te  de e s t a  d e s t i la c ió n , puede obtenerse de 

nuevo e l  ác id o  o .o x ib en zo ico . Para e l l o  b a s ta  d iso lv er !.o  

en ag u a , d eco lo rar  con carbón, f i l t r a r  y p r e c ip it a r  por a c i ­

d if ic a c ió n  con ácido  c lo r h íd r ic o . EL ác id o  o .ox ib en zo ico  

a s í  obtenido es á t i l  p ara  u sa r lo  de nuevo en e l  p roceso  de 

fa b r ic a c ió n  ob je to  de e s ta  p a te n te .

Para l a  obtención d e l o .ox iben zoato  sód ico  por 

e l  procedim iento d e sc r ito  pueden u t i l i z a r s e  in d istin tam en te  

e l  b icarbon ato  sód ico  puro o e l  carbonato só d ico  seco puro .

No e s u t i l i z a b le  e l  carbonato só d ico  c r i s t a l i z a d o  p o r  cuanto 

su contenido en agua de c r i s t a l i z a c ió n  pertu rb a  l a  buena mar—
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cha de l a  c r i s t a l i z a c ió n *  Tampoco se  puede u t i l i z a r  e l  h i— 

dróxido sód ico  puro por cuanto á s te  reacc io n a  no só lo  con e l 

o x h id rilo  c a rb o x ilic o  d e l ác id o  o.oxobenzoico s in ó  tambián 

con su  o x h id rilo  fe n ó lic o *

La p rep aración  d e l o. oxibenzoato por e l  p ro ced i­

miento o b je to  de e s t a  paten te  queda sucintam ente expuesta  

en e l  ejemplo s ig u ie n te :

En un alam bique de alum inio o de fu n d ic ió n  esm al­

tad a  de capacidad  ap rop iad a , p ro v is to  de r e fr ig e r a n te  de re­

f l u jo  del propio  m a te r ia l ,  se  d isu e lv en  1 6 ,5  p a r te s  de ácido  

o *oxiben zoieo  en 50 p a r te s  de a lco h o l de 80a en c a l ie n te  y 

se  ad icion an  lu ego  len tam en te , para d ar lu g a r  a l  despren d i­

miento de an h ídrido  carb ó n ico , 10 p a r te s  de b icarbon ato  só­

d ico  puro* Se mantiene unos minutos en e b u ll ic ió n , se  f i l t r a ,  

y se  d e ja  e n fr ia r *  A l a s  24 horas puede reco g erse  e l  o *o x i— 

benzoato formado en l a  proporción  de unas 16 p a r t e s *  Para 

l a  f i l t r a c i ó n  debe u t i l i z a r s e  m ate r ia l de v id r io ,  a lu m in io , 

o fu n d ic ió n  esm altada . Es r e q u is i to  in d isp e n sa b le , en e l 

ca so  de u t i l i z a r  e s t e  á ltim o  m a te r ia l ,  e l que su  estado  sea 

irre p ro ch a b le  ya que una pequeña g r i e t a  ee s u f ic ie n te  p ara  

que quede manchado e l  producto obtenido*

"—- ==33=: N 0 T A

Se re iv in d ic a  como o b je to  d e  e s t a  p a te n te :

1 . -  Procedim iento p a ra  l a  p rep arac ió n  de o .ox ib en - 

zoato  só d ic o , c a ra c te r iz a d o  por t r a t a r  en c a l ie n te  una so lu ­

c ión  de ác id o  o .ox iben zo ieo  en a lc o h o l, con b icarb on ato  só­

d ico  puro o con carbonato só d ico  seco  puro , f i l t r a r  l a  so ln -  

oiÓn r e su lta n te  y d e ja r la  e n fr ia r  para que c r i s t a l i c e  e l  o* 

oxibenzoato sód ico  puro*
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2 . -  Procedim iento segdn l a  re iv in d ic a c ió n  an te­

r i o r ,  c a ra c te r iz a d o  por d iso lv e r  en c a l ie n te  16 ,5  p a r te s  

de ác id o  o .o x ib e n z d c o  en 50 p a r te s  de a lco h o l de 80C, 

ad ic io n a r  lu ego  lentam ente 10 p a r te s  de b icarb on ato  só ­

d ico  puro y , después de mantener l a  so lu c ió n  en e b u llic ió n  

durante unos m inutos, f i l t r a r  e s t a  so lu c ió n  y d e ja r la  en­

f r i a r  durante 24 h o ra s .

3#— Procedim iento segón l a s  re iv in d ic a c io n e s  

a n te r io r e s , c a ra c te r iz a d o  porque l a  re acc ió n  se  l l e v a  a 

cabo en un alambique de a lum in io , fu n d ic ió n  esm altad a , o 

de o tro  m ate r ia l in a ta c a b le , p ro v is to  de r e fr ig e r a n te  de 

r e f lu jo  d el mismo m a te r ia l ,  y porque para  l a  f i l t r a c i ó n  

se  emplean tam bión e s t o s  mismos m a te r ia le s .

4 . -  Procedim iento segdn l a s  r e iv in d ic a c io n e s  

a n te r io r e s ,  c a ra c te r iz a d o  porque de l a s  aguas madres r e su l­

ta n te s  de l a  c r i s t a l i z a c ió n  d e l o .ox lben zoato  só d ic o , se  

recupera e l a lco h o l empleado como d iso lv en te  por d e s t i l a ­

c ión  en un alambique ap rop iad o , y d e l re sid u o  oscuro de 

e s t a  d e s t i la c ió n  se recu pera e l  ác id o  o .o x ib en zo ieo , d i­

so lv ién d o lo  en agua, decolorándolo con carbón, f i l t r á n d o lo  

y p rec ip itan d o  por a c id i f ic a c ió n  con ác id o  c lo r h íd r ic o .

5 * -  Procedim iento para  l a  p rep arac ió n  de o .o x i— 

benzoato só d ic o .

E sta  memoria co n sta  de c in co  p á g in a s , e s c r i t a s  

por una so la  c a r a .

BARCELONA,1 0 MAH.19S1
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