
P A T E  M T E ,

I  N V. .E N C I O N

por _"UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE ACIDO SORBICO", 

a favor de la firma ita liana  CARLO ERBA, S.p.A. ,  domiciliada 

en MILAN ( I t a l ia )  Via, Imbottati, 24.

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invención se re fie re  a un procedimiento 

para la preparación de ácidos a lifá t ic o s  insaturados.

Se citan en la  litera tu ra  diferentes procedimientos 

para la  preparación de ácido sórbico, ta les como la conden­

sación de aldehido protónico con ácido malónico, la  e s c i­

sión de alcandés del áster 3,5-dialcoxi-caprónico y la 

reacción, según la  técnica de Reformatzky, de aldehido 

crotónico con derivado zíncico del ácido bromacétlco.

Además de esto, se conocen procedimientos para la prepara­

ción de ácido sórblco que prevén lá  reacción de aldehido



croténicó con cetòna en pr.e.sénclá '"de'-'-'-un'*'d'ts-oIvènte; inertè

y un .catalisad'or àcido / .dè;.pre.f.erehcia LlCl-y o BF^, y. luego - 

la hidrblisac-ión de-la lactóna' así oht.enida..por-medio de_. 

áci dos o el cal is para r fror.inar acido s orbi co. cansa do  ̂la:' 

acides de 1 * catalizador, ' sin., embargo , ol ùltimo procodimien-. - 

t.'o. pausa y polimer ización del aldehido

crotonice, con "muy-.-bajo rendimiento de àcide sórbico. /,

'.'..'"''''A-.fin' da evf taf/r-la/'.f dr-maclpn. fi

polímeros y de las reacciones secundarias derivadas de los 

m.is.Aps-,' .'es-he./ihvenf a/a lg^  o';/,..- -

bá's i cas /* formadas por ácidos -.aromáticos c ic lo a lif  át.icós rd''..

-< con o 's.inf'subst.i-tuye'nt'es..d. y -fpdr/'metales ' .dival'ept.es/"ff,:'r,-^^d 

d" Los ác'idósdanteS''meñciónados ipueden fser.',::''por*:.y'dd

-ej empio.,, . e l . á c id o Id e n s o ico  , .-01;: ácido  s a l i c i  l i c o  o. e l  -i. *f./ 

á c id o  c i c l o h e x i  1 - c a r 'o o x í l i c o , m i e n t r a s  que los- m eta les  . / . 

-pueden ser. e l  c o b a l t o ,  e l c a d m i o ,  e l ' z i n c ,  e l  n íq u e l ,  e t c .

La reacción del aldehido protónico con la  catena' f. 

se efectúa de preferencia a temperatura entre O y 40°C, . 

preferiblemente entre 20 y 30°C. La cantidad de ca ta li­

zador asciende a l 0,5-2%, calculado a base del aldehido " 

cr.otónico empleado en la reacción. .Pueden u tiliz a rse .d iso l­

ventes inertes tales como el xilene, e l benceno .y el tolue­

no'.' ' h - ' " " ... " ..,c :

Cuando la  reacción.está terminada, se evapora el d i­

solvente bajo presión reducida y la  beta-lactona se transfor 

ma en ácido só.rbico por.hidrolisación: con agua en vacío,' a 

-temperatura-elevada. Se ha "empleado-presión entre' 5 y 40 sím 

y*temperatura,variable de 100 a 160°C, cóh posi'ble 'pres.en- 

cía de catalizadores/ tales-'como el bicarbonato sódico u 

otras sales alcalinas. La reacción es favorecida por una -
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ag itac ión  in tensa. ' -

. . .!i..,,yp ..'..--l'lgc cn-

i'' fy-ía-' M. mezcla hasta 50^.0,' s e . añade un- 8?j' de"Colación."' - 

" de-' -hi d ra to só d ic  o*, y " s e* mant .lene l a  ame a cl,a_ - a"''e s t a -t emp erad i  %

' *.t ula'-'duranteí--2- horas yjluegó se":agr*ega ..'carbón' y "se ..f .i-ltra *"*'
- a.

1 0 .

i l a  m escla.-Paia un' ult-èr.io'r' tramamiehto é a c id if ic a  la*. ..i.

 ̂" :'s'.o'l:U'ni'ón̂ ;G on ' 8;' a . 12%.. d.ó-.. =:HQ-T, ì  a.. - pii,';:'!? ,3 ;.r-l6', 0 ; y s,e, la'- ' ,Ì. *- . 

guarda a e s t a "t emp or a t ar a durant e i a  4 horas más. Se y  l"--*; „ 

vu e lve . a decolorar Ih  solución y. se .-preciY^ita e l -àcido- ...

.* sèrbico con ü lt er i  or ad i croa de IIQl.-a p i i 1. "1*1* jp y  ;U

:'r.yy .._. Ì,o. l̂c.ì!*i-s t  al'es ̂ .. l̂.áo,oós-ü( 70.* ny30%'--dé' ren d ili'eh tp ), ' - r 

. tienen ,una. t itu la c ió n  de; 9 È. a 99%. ... ". . -. '

r i

?**-'*-ìf.fi

' 15.

20,

- il* ! - - EÌ: trataìniénto .antes mehct^i'a'do^.prlmèrameRtài.-.''* jyi-p,:. ir-- 

!h"en.' j.ácÍ.CL.-'t-emperat.ur.a&..medeyad^ent^ . elevadas -y co*n:.-aguà,-'- 5-='-'-"

"...lu ego . 'C on illca lis  n 'eventualmente, con---yi ' -p

.. ..-' a b i l o s siempre a' 'haj a temperat.ura, "permi te" ob. te n e rà c i do' ',;r' '*p.

*sórb'ice con; grandes prendimientos* y. pr ;opiadade'á! ; tan"; valip.-*'!."'.'.li: 

h ..sas'ique rhaceh. .innecesar ia  là  ';u ltori or 'p'ur.if i c à c ip a , . . . ih  -- 

1  -;''y 'Los'Ejemplos,ique'; siguen 'ilustrañ'.Ies't'e'''lnvento.'' ,
' . ' ' - i l i ! ..; i l " ' ;  * * 1' ^

( sin implicar lim itac ión ) . * .. ..-J.i..'-!pl'';.yd''-.r: ;..l

. E J E  l l  l ' L  0 Í .  ' a ,,-; ' , i l ' 'h i l : l l i ;  Ì P Ì l ' . i 5 p -  i'.r  ,, e '- i - .

25.
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. 120 g de aldehido crotón ico, 130 c .c . do tolueno

y 1,2 è de s a l ic i la t o  de cadmio se ponen.en un.rècip iente, ; ; 

con agitador, condensador de. re flu jb ;, bùrbujeador de gas ' 

y..termòmetro. Una vez- ob'tenida-"una solución lím pida,.

' .se introducen 63 g .de..cetena y se-mantiene la ' temperatura

- -a,25°'C. _ i  3  ' - ' - ' 1 ;' . - -1^ . " - '* '""' "1.-1

- ,-DespUes-'''dela'''a.di.cion... dei'.ceteha, 'S.à.'.'agita'l.a-'- ; --

- '''mes'claiduraiite "2 horas más.'y.r ae 'réyapora-.'el' ;t'9lueno;.,p.resión

reducida. I ' " 1. ...  -*' .y . -.. :1' \ l

ì



31 residuo oscuro y pegajoso, que.pesa alrededor 

190^- 200-g, se. trata. con'65..,c.c, de agua en presencia de 

0,8 "g de carbonato' sódico.-y se /agita, a . temperatura .de.;... 

*i40.°C//eu '/vacío....(:i.5';-**i  ̂ -durante. '2''horas. */:/'/. ./ --' d/-R. n

*n- . ..-p La/nasa ,,¿;.sí. o b t e n i d a yi's-e'  /p''- 

anadeu" 960 c .c . /de 'hidrato,/.sòdico con centrado" a l ' . 'S'é.r

sacude.' la  pei olà ' durante * 2 - hòrhs a 30°. C. y . luego '.se ...la 

decolora* y"'se/pla filt ra *c o n " car'oónp.-el 'f i lt ra d o , se. ajusta

'á.'Un'-.pli'..5.,8.con'HCl'jáÍ;/^Í^i/^e,,uaañrt

''masguiia'/''tepp..er¿íiüi;a//dn ..R'oRoi.ĝ Ŝ

f:il\tra.do'J,yis'i/aj..ustaibël;'!̂ ^̂ ^̂ ^̂  ̂ .adì c i on'de.'-

HO. l i a i  8§ .* s t  o" "d a / b c i /r esnltâ.dc. un precipitado/ *qù e , ' ' ."/-,. ;

después/ d'et.i/Ë'pRoras- d.ep/alPacënàdiiéntdRsi'bre/R ie lo  ,nss : /' *' 

f i l t r a  .y se- seca en/.yap.ip- a/ié'mp^ ..

Rendimi eiito'Y// 4C /g;/ punto; -de fu s ion ,/ j'32-133^0 .. t i tu la -  . ;. 

ción/ espectr ofotométrica/,'r $9 j0.4/ï...-/'/ --*' *"'*./ .//,. - ;.

" / . i ''''-..f.',120" g',./d e /. aid eh i d C c r o t ón i  c o' / en p 430. c . c .: d e"/' i' "R,-/ .. 

;ii 1 en'oiy.' :2 rg: de /hex airidr. ob'éns o'at'o / de - ''slnC'. s e " p.onen *en p-.-'' 

una /instaláción- como Zla.'-.i!usZtráda''':en/* i

Una,. ve z ;o!pt en i da., p o'f..'- agi tac i  ón úna *s ó lu c í óh' ,límp i dá, 

sé:"..agregan. 63 g/de cetena, 'pan'ten'iendó la  /temperatura/,-r"- 

a 30 °-C., api.o X i mad amént e po r i  e f.r i g e r a c i  ón - ' c on - agua.''/ - ': - p 

Después de la  reacción , se evapora en vacío e l d iso lven te

y se la  tra ta  en vacío (13 min) con 100 -c.c. de agua a 

1.40°C en presencia de 1 g de .HalIOO^." . ' *,,**'p.../'Rj

/. ñ l cabo/de 3 horas".se enfría* la  solución-hasta. - 

50^0 y /se añaden 960; c .c . de h idrato sódico,-jal 8%; sé

mantiene dicha temperatura durante 4 horas"y ..luego se

decolora la' solución y se la* A c id ific a  con I-ICi hasta



P̂ - ^*0*. Se-prosigue ld -ag i't.a.ción. de-"la solución .a 50°C 

dé .temperatura y se -decolorado tr a ^véz. Después de 12 horas

sobre..;;hielo, e l filtrad o ., - ajustado *a"pH 1,."da-132' g,.de-' 

^cidor-sorbico-en forma de ...cristales.-blancos, que-presentan 

un t ítu lo  de 9$,-5%. '' - p

U a P 'L  O P *  ̂ -.. .- ' / - . * -   - -

120 g de aldehido -croténico en 2$0 c .c . de ben- ' 

c e u o... y 2,5 G d e s a 1 * b ás i.c a de s a í ic i la t o  ¿e*c admi ó sé - 1.

agitan hasta... d en .un' re c ip i ente ' t a l como. el., espe-

c ificad o  en e l E j e m p lo . . 1Í. .. ..- . i  . -

1U "Después? de ..añádir 53 .5 - de ce tena a 25°0 de . "I,,.'"'"

temperatura,, ce ^evapora.el.: d isolvente y. ee 'trata, e l  ' ......

re s i,dúo é ón ;;hgúâ 'á-' 15Ó?C1 de *.ten  ̂er atura en-- vac í o 1 o * a - .

15. mm)h .. Be enfría y s'e continúa la  operación-en'la '. .. 

for.ia detallada en el Ejemplo 2. ' -

P,p.''..í" ''*De..es'.te .mo'dór. M  135: g de. ácido sórbi-,'.' ..a-*'

co, con un títu lo  del-$9^.

La invención, -dentro.:de su es ene i  a l i dad, puede, ser;.; 

desarrollada ...en Jotras.,. for^9y^i-.re''allzac.i-é¿-'^úé d ifie ra n  ..'én 

d e ta lle  d e -1.̂ . indicada a t í tu lo  de ej e n p l o a  las cuales 

álq^s¿r.ár,.i-gualmeñ-te;."la^prot'e'ccióh.: qué' s'éj' rebaba./Podrá,pu J 

puesj .rea lisa rsecon  los. medios y láparatos; más adecuados, 

por-.-quedár todo ell''0''icompfendidó:'jáent'roj.d3l;:éspíritu- dé'.M 

reiv"indi-oáéiones-. ' ' . - ...... -,".n .-.--..n̂ J. .-u.-"/ ,*



Descrito e l  objeto e l objeto de la  invención se de­

clara nuevas y de propia invención las siguientes re iv in d i­

caciones con prioridad ita liana  n  ̂ 21 77 7 /5 9  del 30 de 

Diciembre de 1959:
^ --r 1, r Un procedimiento para la preparación de ácido 

sórbico, caracterizado por dejarse reaccionar Setena con - 

aldehido crotónico en presencia de sales neutras formadas 

por un ácido aromático o c ic lo a íifá t ico -con  o sin substituyen- 

tes- y un metal como e l cadmio, e l  zinc, e l  níquel o e l  oo- 

ba lto . - -  .y-;* ( y - " J . " '  ^

Un procedimiento pa^a la  preparación de ácido 

s$rbico, caracterizado por dejarse reacci onar cetena con a l­

dehido protónico en presencia de sales básicas formadas por 

un ácido c ic lo a lifá t ic o  o aromático -con o sin substituyentes- 

y un metal como e l  cadmio, e l  zinc, e l  níquel. '"i-*..-:.';:;

3. Un Procedimiento en conformidad con lo  definido en 

las reivindicaciones 1 y 2, caracterizado por emplearse un : 

disolvente inerte a temperatura entre 0 y 40°C.

4. ; Un p r oc e dimiento en conformlda d c on lo  definido 

en las reivindicaciones 1 ,2  y 3, caracterizado porque, des­

pués de la eventual evaporación del disolvente, se trata e l 

residuo primeramente en yacíb, a temperatura de 100 a ,160°C, 

con agua, en presencia de sales alcalinas en cantidad c a ta lí­

t ica , luego con una base en solución acuosa dilu ida, a tempe­

ratura moderada, y por último con un ácido a pH 5,5 - 6,5, 

siempre a la misma temperatura.



5. Un procedimiento en conformidad con lo  definido 

en las reivindicaciones 2 y 3# caracterizado porque, después

de la eventual evaporación..del disolvente, se trata e l  residuo

con agua en vacío, a temperatura entre 100 y 160^0, luego con 

una solución acuosa alcalina dilu ida, a temperatura moderada, 

y por último con un ácido a pH 5,5 - 6,5, siempre a la  misma 

temperatura, precipitando e l  ácido sèrbico a pH 1.

6. Un procedimiento para lá preparación de ácido

sórbico. "**'

Según s e d e s c r i b e y  reivindica en lá  presente memoria 

que con sta de ,.s i  et e hoja s f  o l i  a da s y e s c iita  s a má quina por 

una sola cara. ..

Madrid, a ,29 de Diciembra de 1960.

-.' CARLO ERBA S.p.A.
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