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PATENTE DE INVENCION

T e v

& favor de
D. José AWDREU MIRALLES y D. Jusn ANDREU MIRALLES - de na—
clionalidad espaiioles - domiciliados en Rembla Catalufia, 66,
BARCELONA,
poxr:

# Proocedimiento para la preparacién de o.oxibenzoato sédicoe ”

000 -
Memoxiasa Descriptiva
La preparacién delro.Oxibenzoéte séaico por los

procedimientos cldsicos presenta el inconvenients de gue

el producto se mancha con mucha facilidad si no se emplean
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materias primas de rigurosa pureza. A pesar de gue se
tenga la preoaucién de dejar la mezcla saline con reaccidn
ligeramente dcida se presentan 1os inconvenientes sefiala—
dos, inconvenientes que se aumentan de manera extraordi-

naria si la reaccifén es neutra o alcalina, ya gue en tal

'caso el producto oscurece notablemente durante la deseca~

cidén.

En sintesis, el proceso industrisl de fabrica-
cién del o.oxibenzoato s8dico por el método cldsico se ba-
88 en la trituracidn con poca agus y en recipiente recu~
bierto de esmalte 1nafacable, y exento de hiexro, de 16,5
partes de dcido o.oxibenzoico con 10 partes de bicarbons—
to sédico seguida de desecacidn en la estufa a 50~602, Pa= -
ra la obtencidn de o,oxibenzoato sddico puro se preciss com-
pletar el proceso mediante una purificacién conveniente,
Para ello se reocuxre de ordinario.a la cristalizacién en
alcohol etfiico, del producto resultante de la neutraliza-
cién del deido o.oxibenzoico con el bicarbonato sddico.

As{ se obtiene el o.oxibvenzoato sédico en forma de peque-
fios cristales escamosos, blancos y brillantes.

La presente patente tiene por objeto un procé-
dimiento parxa la preparacién del o.oxibenzoato sédico, con
el que se eliminan los inconvenientes de los procedimientos
conocidos, y se consigue ademds una mayor economia de obten-
cién por suprimirse las operaciones de la trituracién previa
¥ la ulterior cristalizacién para purificar el o.oxibenzoato
sédico obtenido, y por recuperarse varios de los productos
empleados, que pueden as{ ser nuevamente utilizados en el
proceso de obtencidn,

Este procedimiento consiste esencialmente em

disolver el doido o.oxibenzoico en alcohol y neutralizarlo
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con bicarbonato sédico, obteniéndose una solucidén de 0.0xi-
benzoato sédico que, al enfriar, cristaliza en estado puro.

Esta nsutralizacién del dcido o.oxibenzoico se
efectda, segin el presente procedimiento, en caliente, afia-
diendo lentamente bicarbonato sédico puro & una solucién al
10-15% de 4cido o0.o0xibenzoico en alcohol de 802, La solu~
cidn de o.oxibenzoato sédico asf obtenida, se filtra y se
deja enfriar con lo que se separa el producto en formg de
hojuelas blancas, muy brillantes, El disolvente que se se-
para de estos cristales es de ordinario Ytil para realizar
con &1 una mueva obtencidén de o.oxibenzoato, mediante la
oportuna adicidn de dcido o.oxibenzoico y de bicarbomato sé-
dicoe. Su empleo continuadc en este sentido viene limitado
por la coloracién escura que vd adquiriendo debido a las im-—
purezas de las materias primas y 8 los productos de oxida
cién que se formen en la calefaccidén, ‘

éuando el grado de este oscurecimiento hace im-
posible continusr aprovechando el disolvente, puede recupe-
rarse el alcohol contenido en el mismo, por destilacién en
un alambique apropiado, y del residuo oscuro de o,oxibenzoato
sddico resultante de esta destilacién, puede obtenerse de
nuevo el dcido o,oxibenzoico. Para ello basta disolvexrlio
en agua, decolorar con carbén, filtrar y precipitar por aci-
dificacidn con foido clorhfdrico. El dcido o.oxibenzoico
asf obtenido es Ytil para usarlo de nuevo en el proceso de
fabricacidén objeto de esta patente,

Para la obtencidén del o.,oxibenzoato sédico por
el procedimiento descrito pueden utilizarse indistintamente
el bicarbonato sfdico puro o el carbonato sédico seco puro.
No es utilizable el carbonato sédico cristalizado por cuanto

su contenido en agua de cristalizacidén perturba la buena mar-
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cha de la cristalizacién, Tampoco se puede utilizar el hi-

-4

dréxido sédico puro por cuanto &ste reacciona no sélo con el
oxhidrilo carboxilico del dcido o,oxobvenzoico sind también
con su oxhidrilo fenélico,.

La preparacifn del o,oxibenzoato por el procedi-
miento objeto de esta patente gueda sucintamente expuesta
en el ejemplo sigulente:

En un alambique de gluminio o de fundicién esmal-
tada de capacidad epropiada, provisto de refrigerante de re-—
flujo del propio material, se disuelven 16,5 partes de £eido
o.oxibenzoico en 50 partes de glcohcl de 802 en caliente y
se adicionan luego lentamente, para dar lugar al desprendi-
miento de anhfdrido carbdnico, 10 partes de bicarbonato sé-
dico puro. GSe mentiene unos minutos en ebullicidén, se filtra,
y se deja enfriar, A las 24 horas puede recogerse el 0,0xi-
benzoato formado en la proporcién de umas 16 partes., Para
la filtracidn debe utilizarse materisl de vidrio, aluminio,
o fundicién esmeltada. Bs requisito indispensable, en el
caso de utilizar este Yltimo material, el gue su estado sea
irreprochable ya que una pequefia grieta es suficiente para

que quede manchado el producto obtenido,
———r T N 4] b i A $ T e

Se reivindica como objeto de esta patente:

l.~ Procedimiento para la preparacién de o,oxiben-
zoato sbdico, caracterizado por tratar en caliente una solu-
cién de dcido o.oxibenzoico en alcohol, con bicarbonato sé-
dico puro o con carbonato sédico seco puro, filtrar la solu-
cibn resultante y dejarla enfriar para que cristalice el o.

oxivenzoato sédico puroc,
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2.~ Procedimiento segfin 1a reivindiceoién ante-
rior, caracterizado por disolver en caliente 16,5 partes
de dcido oO.oxibenzoico en 50 partes de alcohol de 80¢,
adicionsr luego lentamente 10 partes de bicarbonato sé—
dico puro y, después de mantener 1a solucién en ebullicidn
durante unos minutos, filtrar esta solucién y dejarla en
friar durante 24 horas,. ‘ ,

3¢~ Procedimiento segdn las reivindicaciones
anteriores, caracterizado porque la reaccidn se lleva a
cabo en un alambique de &luminio, fundicién esmaltada, o
de otro material inatacable, provisto de refrigeranxe de
reflujo del mismo material, y porque para la filtracién
se emplean también estos mismos materiales.

4.~ Procedimiento segin las reivindicaciones
anteriores, caracterizado porque de las aguas madres resul—
tantes de la oristalizacién del o.oxibenzoato sédico, se
recupera el alcohol empleado comeo disolvente por destila-
cién en un alembique apropiade, y del residuo oscuro de
esta destilacién se recupera el doido o,oxibenzoico, di-
solviéndolo en agua, decolordndolo con carbén, filirdndolo
¥y precipitardoe por acidificacién con deido clorhfdrico.

5e~ Procedimiento para la preparacién de o.oxi-
venzoato sédico, '

Esta memoria oonsta de einco pdginas, escritas

por une sola cars,
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