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Sposob wytwarzania sorbinianu sodowego .
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Wynalazck dotyczy sposobu wytwarzania sorbinianu so-
dowego przez zobojetnicnie kwasu sorbowego weglanem lub
kwasnym weglanem sodu.

W zninych sposobach sorbinian sodowy wytwarzano
przez reakcje kwasu sorbowego z tugicm sodowym lub
weglanem w Srodowisku wodnym, po czym otrzymany roz-
twor odparowywano do sucha, nickicdy przy uzyciu suszarni
rozpytowej, lub tez wytracano sorbinian sodowy z roztworu
wodnego przez dodanie rozpuszczalnikdw organicznych, np.
alkoholu ctylowego. W tych znanych procesach nickorzystne
zmiany produktu wystgpowaty przewaznic juz podczas
syntezy lub wydziclania sorbinianu z roztworu. Powstate
produkty rozktadu przyspicszaty nastgpnic rozktad sorbi-
nianu przy jego przechowy waniu.

Sorbinian sodowy jest juk wiadomo srodkiem konserwu-
jacym, zwhaszeza do Zy wnosei. Jego wadg jest (o, Ze ulega on
tatwo starzeniu sig, objawiajgcemu si¢ zotkmgcicm i powsta-
waniem nicprzyjemnego zapachu, Zmiany te sy powodowane
utlenianiem i polimeryzacjg reszty kwasu sorbowego - ukta-
du wigzai podwojnych. Zmiany takic zachodzy zwtaszeza

-w §frodowisku alkalicznym, lub w obecenosei tienu i srodkow

utleniajgeych. Jedynie preparaty o bardzo wysokim stopniu
czystosci nic wykazujg tych mckorzystnych zmian podezas
przechowy wania. Wiadomo, ze trwatosé sorbinandw zalezy
w decydujyey sposob od czystosei produktu oraz od sktadu
Sladowych zanicczyszezen. Pozostate w produkeie Slady nic-
ktérych rozpuszezalnikéw lub izomerycznych kwasow heksa-
dicnowych mogy ja wy datnic zmniejszy¢.

Z tego powodu nalezato dotychezas do wytwarzania sor-
binianéw w srodowisku wodnym uzy waé bardzo czysty kwis
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sorbowy i czynnik zobojgtniajacy. Powoduje to dedatkowe
i bardzo ktopotliwe operacje oczyszezania kwasu sorbowe-
go - np. przez wiclokrotne krystalizacje z wody. Operacje te
taczy si¢ réwnicz ze stratg produktu.

Wiadomo, ze¢ proces wytwarzania sorbinianéw mozna pro-
wadzi¢  w Srodowisku  rozpuszezalnikéw  organicznych.
Jednak nic wszystkie rozpuszezalniki nadajg sie do tego celu.
Uzycie nicktérych z nich jest niewskazane, a nawet wyraZnie
szkodliwe, gdyz pozostatosei tych rozpuszczalnikéw lub za-
warte w nich zanieczyszezenia, a nawet powstajgce z nich
produkty utlenicnia mogg zapoczgtkowadé utlenianie sig lub
polimeryzacje sorbinianu sodowego. Stad tez do produkcji
sorbiniunéw prébowano dobicraé zestawy rozpuszczalnikéw
i srodkow zobojg tniajgeych, przy czym stwierdzono, ze tylko
nicliczne z tych zestawdw dajy zadowalajace rezultaty. Tak
np. udato si¢ uzyskaé trwaty sorbinian potasu mectodg we-
dbug opisu patentowego NRIS nr 1 276 635 w srodowisku
accetonu.

Wedtug tej metody zobojg tnicnie kwasu sorbowego, naj-
korzystnicj w postaci 10% roztworu, w acetonic, dokonuje
sig weglanem potasowym. Sposéb ten pozwala na produkeje
sorbinianu potasu bez specjalnego oczyszcezania surowcéw,
jednak jego wadg jest koniecznosé stosowania, zamiast wody,
dosy¢ drogicgo rozpuszezalnika jakim jest aceton.

Wreszeie znane jest tez stosowanie dla zmnicjszenia roz-
ktadu sorbinianu sodowego dodatku przeciwutleniaczy nie-
orgamicznyeh, takich jak siarczyny, pirosiarczyny i dwutio-
niany, albo inhibitoréw utleniania,

Dla uzyskania trwatego sorbinianu sodu probowano tez
prowadzié jego syntez¢ w atmosferze gazu obojg¢tnego, oraz
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w obecnodel substang)l buforowych, nie dopuszczajgeych do
powstania drodowlska silnie zasadowego.

Celem wynalazku jest opracowanie sposobu wytwarzania
sorbinianu sodowego o dulym stopniu czystoécl, nie zawiera-
jacego substancji katalizujacych jego rozktad, podczas prze-
chowywania — bez koniecznoécl stosowania uclgtliwych
oporacji oczyszczania kwasu sorbowego, zwiaszcza pocho-
dzqoego z syntezy ketonowej — oraz bez stosowania innych

specjalnych drodkdw w czasie produkeji.
' Wedtug wynalazku cel ten osiagnigto dzigki temu, Ze pro-
ces zobojetnienia kwasu sorbowego weglanem lub kwasnym
weglanem sodu prowadzi sie w érodowisku metanolu.

Stwierdzono bowiem, Ze przy przeprowadzeniu reakeji
w frodowisku metanolu wytraca si¢ czysty sorbinian sodowy,
a wezelkie zanjeczyszczenia organiczne katalizujgce rozkiad
pozostajs w roztworze metanolowym. Korzystnie jest jedynie
prowadzié proces zobojgtnienia przy bardzo niewielkim np.
2~-3% nadmiarze kwasu sorbowego,

Stosujac sposéb wedtug wynalazku moZna uzyskaé wyso-
ce trwaty sorbinian sodowy nawet wtedy, gdy do zoboje-
tnienia stosuje si¢ wprost nleoczyszczony surowy kwas sor-
bowy otrzymany w syntezie ketonowej. W tym przypadku
jednak roztwér metanolowy pozostaty po wytraceniu sorbi-
nlanu sodowego nalety poddaé destylacji w celu odzyskania

" czystego metanolu.

Jeteli jednak surowy kwas sorbowy podda si¢ tylko
Jednokrotne] krystalizacji z wody itak czeéciowo oczysz-
czony kwas uiyje do wytwarzania sorbinianu sodowego me-
todg wedtug wynalazku, to roztwdr metanolowy po wytrg-
ceniu sorbinianu sodowego moie stuzyé wielokrotnie bez
oczyszczania jako rozpuszczalnik do przerobu nast¢pnych
porcji kwasu sorbowego i sody.

Przyktad L. Do 1 litra metanolu w kolbie o pojem-
nodcl 21 wprowadzono 150 g surowego kwasu sorbowego,
uzyskanego przez przegrupowanie polilaktonu z syntezy
ketonowej kwasem solnym. Po rozpuszczeniu kwasu roztwor
przesqczono, ogrzano do temperatury 50°C i stopniowo
dodano mniej wigcej 60 g sproszkowanego weglanu sodu, to
Jest floéé potrzebng do doprowadzenia pH roztworu do oko-
to 5-6. Roztwér mieszano w ciggu 1 godziny a nastgpnie
ochtodzono i odsgczono wydzielony sorbinian sodu, Produkt
przemyto kilkakrotnie matymi porcjami metanolu i wysuszo-
no. Otrzymano 110 g czystego sorbinianu sodowego w pos-
taci biatego, drobnokrystalicznego proszku, nie ulegajgcego
widocznym zmianom w ciagu 6-miesigcznego przechowywa-
nia oraz nle rozktadajgcego si¢ przy ogrzewaniu do 100°
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w ciagu 3 godzin (okoto 78% wydajnodcl teoretycznef).

Przyktad Il Do 10 | alkoholu metylowego w naczy-
nju emaliowanym o pojemnoscl 30 | zaopatrzonym w mie-
szadto ichtodnice zwrotng dodano 1400 g kwasu sorbo-
wego otrzymanego z syntezy ketonowej i czgéciowo oczysz-
czonego przez przekrystalizowanie uprzednio 1 raz z wody.
Nastepnie wprowadzono stopniowo 600g bezwodnego
weglanu sodowego, Catofé pozostawiono wciggu Kilku
minut w spokoju, nastgpnie mieszano wciggu 10 minut
i ogrzewano wciggn 30 minut do wrzenia pod chtodnicg
zwrotng. Po ostudzeniu odsaczono wydzielony sorbinian so-
dowy, przemyto go kilkakrotnie metanolem i wysuszono.
Uzyskano 1 200 g produktu w postaci biatego, drobnokrysta-
licznego proszku, nie ulegajacego widocznym zmianom
w ciggu 6-miesiecznego przechowywania oraz nie rozktadajg-
cego sie przy ogrzewaniu do 100° w ciggu 3 godzin (okoto
77% wydajnokci teoretycznej).

Przyktad III. Do roztworu metanolowego pozosta-
fego po przyktadzie Il wprowadzono nastgpna porcje subs-
tratéw, 1200g kwasu sorbowego i 600 g sproszkowanego
weglanu sodu, przy czym proces prowadzono analogicznie
jak w przyktadzie II. Uzyskano 1 500 g czystego sorbinianu
sodowego, co odpowiada okoto 97% wydajnosci teorety-
cznej; substancja ma posta¢ biatego, drobnokrystalicznego
proszku nie ulegajacego widocznym zmianom w ciggu 6-mie-
sigcznego przechowywania oraz nie rozkladajgcego si¢ przy
ogrzewaniu do 100° w ciggu 3 godzin, Roztwér metanolowy
po wydzieleniu sorbinianu sodowego i uzupetnieniu brakujg-
cego metanolu uzyto jeszcze dalsze trzy razy jako srodowisko
reakcji dla nastgpnych szarZ produkcyjnych. Dopiero potem
trzeba bylo roztwdr przedestylowad, gdyZ otrzymywany
w nim produkt byt nieco zanieczyszczony.

Zastrzeienia patentowe

1. Sposéb wytwarzania sorbinianu sodowego przez ogrze-
wanie kwasu sorbowego z weglanem lub kwasnym weglanem
sodu w roztworze rozpuszczalnika organicznego, znamienny
tym, Ze reakcjl poddaje si¢ surowy lub oczyszczony kwas
sorbowy w frodowisku metanolu, po czym produkt reakcji
wydziela si¢ z mieszaniny poreakcyjnej przez ochiodzenie
i krystalizacjg.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze roztwér
metanolowy uzyskany po oddzieleniu sorbinianu sodu za-
wraca si¢ ponownie jako frodowisko reakcyjne do przerobu
dalszych partii kwasu sorbowego | weglanu lub kwasnego
weglanu sodu na sorbinian sodowy.
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