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9 PROCEDEU DE SEPARARE A ACIDULUI CINAMIC

(57) Rezumat:

Inventia se referd la un-procedeu de separare a:acidului
cinamic dintr-o solutie apoasé obtinutd in urma sintezei
chimice sau a biosintezei. Procedeul conform inventiei
constd din extragerea cu acetat de butil continand 10 g/l
lauriltrialchilmetilenamind, sub agitare intensd a
fazelor, la o'temperaturd de 25°C, timp de 1 min, dupé
care acidul cinamic este recuperat din extract prin

reextragere cu o solufie apoasa 3..5% de carbonat de
sodiu, subagitare intensd a fazelor, la otemperaturd de
25°C, timp de 1 min, cu un randament de separare de
95...96%.

Revendicari: 1
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Intinderea protecfiei conferite de cererea de brevet de invenfie este determinatd de revendicdrile confinute in cererea publicatd in conformitate

cu.art.23 alin.(1) -(3).

I 0T 0
AKX A

RO 127015 A2



OFICIUL DE STAT PENTRU INVENT! S MAHC;;
Cerere de brevet de inventie

Nraﬂolaooééé ..... :
Data depozit ... 8.:07:.200.. E

PROCEDEU DE SEPARARE A ACIDULUI CINAMIC

DESCRIEREA INVENTIEI

Inventia se referd la un procedeu original de separare a acidului cinamic din solutii apoase
sau din lichidele de biosinteza.

Acidul cinamic, denumit si acid fenilacrilic, este utilizat, in principal, in industria
cosmetica, la fabricarea parfumurilor, sub forma de esteri metilic, etilic, benzilic. In acelasi timp,
acidul cinamic ca atare, sau derivatii sdi - acizii p-hidroxicinamic si p-metoxicinamic, se
utilizeaza in diferite preparate farmaceutice, pentru tratarea afectiunilor pulmonare, a cancerului,
a lupusului, a alergiilor, a infectiilor intestinale (diaree, dizenterie), avand activitate antibacteriana
si antifungica [1-3]. De asemenea, acidul cinamic se foloseste pentru obtinerea indigoului sintetic,
a cristalelor lichide, rasinilor, elastomerilor, adezivilor etc.

Procedeele moderne de obtinere a acestui acid se bazeazid pe sinteza chimica sau
biosinteza. Sinteza acidului cinamic se realizeaza prin transformarea stirenului in prezenta de
tetraclorura de carbon, prin oxidarea aldehidei cinamice, sau prin reactia dintre diclorbenzenului
cu acetatul de sodiu [4]. Obtinerea acidului cinamic prin biosinteza se realizeazad pe substrat de
hidrati de carbon sau parafine, fie cu ajutorul microorganismelor (Saccharomyces cerevisiae,
Escherichia coli, Pseudomonas sp. Cellulomonas galba) [5,6], fie cu ajutorul enzimelor
sintetizate direct in mediu de catre tulpini mutante de E. coli, Rhodotorula sp., Rhodosporidium
sp., Sporobolomyces sp., Rhizoctonia solani, Trichosporon cutaneum, Rhodobacter sp. [7-9].

In prezent se cunosc procedecle de separare la nivel industrial a acidului cinamic din
solutii apoase sau din lichidele de biosintezi care se realizeaza prin sorbtie pe cationiti, urmata de
elutie cu o solutie 4-5% acid sulfuric, concentrare, racire si cristalizare, respectiv concentrare,

acidulare si cristalizare [4-9].
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Procedeele cunoscute si aplicate in prezent prezinta urmitoarele dezavantaje:

- necesitad un consum ridicat de materiale;

- necesita un consum ridicat de energie pentru etapele de distilare sau concentrare, ricire;

- utilizarea schimbatorilor de cationi presupune si regenerarea acestora, ceea ce mareste
durata etapei tehnologice de separare si purificare a acidului cinamic si conduce la pierderi de
produs.

Scopul inventiei il reprezintd utilizarea unui procedeu original de separare a acidului
cinamic prin extractie reactiva.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia consti in separarea acidului cinamic din
solutiile apoase sau din lichidele de biosinteza prin solubilizarea sa intr-un solvent organic, in
prezenta unui extractant.

Inventia are aplicabilitate in industria cosmeticé, farmaceutica si alimentara.

Procedeul conform inventiei prezintd urmatoarele avantaje:

- prin utilizarea extractiei reactive se reduce numirul etapelor necesare si se elimind
consumurile si, implicit, costurile suplimentare de materiale;

- prin acest procedeu se obtin randamente finale ridicate ale separdrii acidului cinamic;

- prin acest procedeu se obtin selectivitdti ridicate ale separdrii acidului cinamic de alti
acizi secundari rezultati din sinteza chimica sau biosintezi;

- aplicarea acestui procedeu evita pierderile de acid cinamic;

- procedeul se poate aplica folosind orice extractor utilizat la nivel industrial;

- solventul (amestecul de lauril-trialchilmetilamina si acetat de butil) utilizat la extractia
reactiva poate fi regenerat si utilizat practic intr-un numar nelimitat de cicluri de separare;

- procedeul este ecologic, datoritd regenerdrii continue a solventului.

Procedeul, conform inventiei, constd in doua etape: in prima etapd se separa acidul
cinamic din solutia apoasa rezultata de la sinteza chimica sau din lichidul de biosinteza prin
extractia sa reactiva selectivi cu o solutie de 10 g/1 lauril-trialchilmetilamini in acetat de butil, iar
in etapa a doua se realizeazi acidului cinamic din extractul ob{inut in prima etapi cu o solutie
apoasi de 3-5% carbonat de sodiu. Ambele etape se desfigoari la 25°C, timp de 1 minut.

Se dau mai jos cateva exemple de realizare a inventiei :
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Exemplul 1

Se prepara 50 ml solutie apoasa care contine 0,2 g/l acid cinamic. Se corecteazd pH-ul
solutiei apoase la valoarea 2 cu o solutie 3% acid sulfuric. Solutia astfel obtinutd se supune
extractiei cu 50 ml acetat de butil care contine 10 g/l lauril-trialchilmetilamina, intr-o coloana de
sticla de 200 ml prevazuta cu un sistem de agitare vibratorie care realizeazi o amestecare intensa
a fazelor (agitare vibratorie cu frecventa vibratiilor de 50 Hz si amplitudinea de 4 mm ), la
temperatura de 25°C, timp de 1 minut. Emulsia rezultati se separa intr-un separator centrifugal la
6000 rot/min. Randamentul extractiei acidului cinamic este de 99,5%.

Extractul se supune reextractiei, in aceeasi coloand de extractie si in aceleasi conditii de
operare, cu 50 ml solutie apoasa de 5% carbonat de sodiu. Emulsia rezultatd se separa intr-un
separator centrifugal la 6000 rot/min. Randamentul reextractiei acidului cinamic din solventul
organic este de 99,5%.

Comparativ cu solutia apoasa initialad, randamentul total al separarii acidului cinamic este
de 99%.

Regenerarea solutiei de lauril-trialchilmetilamina in acetat de butil se realizeaza simultan
cu reextractia acidului cinamic.

Exemplul 11

Se preparda 50 ml solutie apoasd care contine 0,2 g/l acid cinamic si 0,2 g acid para-
metoxicinamic. Se corecteazd pH-ul solutiei apoase la valoarea 2 cu o solutie 3% acid sulfuric.
Solutia astfel obfinutd se supune extractiei cu 50 ml acetat de butil care contine 10 g/l lauril-
trialchilmetilamina, intr-o coloana de sticla de 200 ml prevazuti cu un sistem de agitare vibratorie
care realizeazd o amestecare intensa a fazelor (agitare vibratorie cu frecventa vibratiilor de 50 Hz
si amplitudinea de 4 mm ), la temperatura de 25°C, timp de 1 minut. Emulsia rezultata se separa
intr-un separator centrifugal la 6000 rot/min. Randamentele extractiei acestor acizi sunt: 98% acid
cinamic, 17% acid para-metoxicinamic.

Extractul se supune reextractiei, in aceeasi coloana de extractie si in aceleasi conditii de
operare, cu 50 ml solutie apoasd de 3% carbonat de sodiu. Emulsia rezultatd se separd intr-un
separator centrifugal la 6000 rot/min. Randamentele reextractiei acizilor din solventul organic

sunt: 98,5% acid cinamic, 2,5% acid para-metoxicinamic.
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Comparativ cu solutia apoasa initiala, randamentul total al separdrii acidului cinamic este
de 96,5%, de 14,2 ori mai mare decit cel al separirii acidului para-metoxicinamic.

Regenerarea solutiei de lauril-trialchilmetilamina in acetat de butil se realizeaza simultan
cu reextractia acizilor cinamic si para-metoxicinamic. Pentru perfectarea regenerarii solventului,
dupa reextractie, solventul se supune unei noi reextractii cu o solutie apoasa de 5% carbonat de

sodiu, in conditii identice cu cele precizate anterior.

Bibliografie

1. A.S. Saraf, A.V. Simonyan, Pharm. Chem. J. 1992, 26(7-8), 598-602.

2. S. Tawata, S. Taira, N. Kobamoto, J. Zhu, M. Ishihara, S. Toyama, Biosci. Biotechnol.
Biochem. 1996, 60(5), 909-10.

3. S. Lee, J.M. Han, H. Kim, E. Kim, T.S. Jeong, W.S. Lee, K.H. Cho, Bioorg. Med. Chem.
Lett. 2004, 14(18), 4677-4681.

4. *** The British Pharmaceutical Codex, Council of the Pharmaceutical Society of Great
Britain, Editia 2001-2006.

5. 1.D. Douros, J.W. Frankenfeld, Appl. Microbiol. 1968, 16(2), 320-325.

6. R.E. Parales, N.C. Bruce, A. Schmid, L.P. Wackett, Appl. Environ. Microbiol. 2002, 68(10),
4699-4709.

7. K.R. Hanson, E.A. Havir, The Biochemistry of Plants, Vol. 7, Academic, New York, 1981, pp
577-625.

8. C. Appert, E. Logemann, K. Halbrock, J. Schmid, N. Amrhein, Eur. J. Biochem. 1994, 225,
491-499.

9. E. Koopmann, E. Logemann, K. Halbrock, Plant Physiol. 1999, 119, 49-56.



N-2010-00646- -

2 6 -07- 2010

PROCEDEU DE SEPARARE A ACIDULUI CINAMIC

REVENDICARI

Procedeul separare a acidului cinamic din solutia apoasa obtinuta prin sintezi chimica sau
biosinteza caracterizat prin aceea cd solutia apoasa care contine acidul cinamic se supune
extractiei reactive cu acetat de butil care contine lauril-trialchilmetilamina in concentratie de 10
g/1, sub o agitare intensa a fazelor, la o temperaturd de 25°C, timp de 1 min, urmata de reextractia
acidului cinamic din extract cu o solutie apoasa 3-5% carbonat de sodiu, sub o agitare intensd a

fazelor, la o temperatura de 25°C, timp de | min.
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