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a favor de
D. José ANDREU MIRALLES y D. Juan ANDREU MIRALLES - de na-
cionalided espafiocles - domiciliados en Rbla. Catalufia, 66
BARCELONA,
pox:
» Procedimiento para le obtencién de dcido mcetilsalicfiicm »

Memozxriasa Descriptiva

Todos los procedimientos gue se utilizan actual-

mente en la industria para 1l& fabricacidén del oido acetil-
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salicflico se fundan en la reaccién del £cido salicf{iico
con el dcido o el anhfdrido acédtico, o con el clorurc de
acetllo,

Los procedimientos & base de cloruro de acetilo
vén siendo abandonados ya que su empleo resulta enojoso por
las molestias y peligros que entrafia para el operador y tam-
bién por 1la corrosién que determina en el utillija, ILa

reaccidn tiemne lugsr segin el siguiente esquens:

OH C-CO~CH
I i

3

CH3-GO-01 + - COOH ClH + - COOH

y utilizéndose de ordinario la piridina como vehfoulo di-
solvente y fijador del clorhfdrico, En la préctica se di-
suelven 140 gre de Zcido salicflico en 100 gre de piridina
y enfriando se afladen 100 gre. de cloruro de &cetilo. oSe
obtiene as{ un 1fquido espeso que se calienta al baflo ma-
rfa durante &lgunos minutos y despuds se vierte sobre hielo
picado, Asf se precipita une masa sélida, gue se lava oon
agua y se seca a 60-702,

Como variante de este procedimiento merece citar-
se la acetilacién con cloruro de acetilo y £oido acétioco,
La masa en reaccién debe calentarse con mucha precaucién,
¥ luego mantenerse caliente durante 7-8-~ horas, Por en-
friamiento cristaliza el doido acetisalioflico en 4~5 dfas,

Tanto el cloxuroc de acetilo como la piridina
son materias primas de dificil obtencidén, por 1o que este

procedimiento, a parte de los inconvenientes al principio
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indicados, no es aplicable précticamente en muchos casos,

En cuanto & la acetilacién con cido acético, por
el método de Einhorn, precisa la adicién de oxicloruro de
fésforo, Asf, en una primera fase de la reaccién se forma
clormaro de acetilo,

3 CH,~COOH + POOI3 3 CH3-00461 + P04H3

3
producto gue reaccions ulteriormente scbre el dcido salicf~
lico seglin el esquema de reaccién gue antes se ha iniicado,
Inftil es decir que este método presenta los mismos inocon~
venientes que el procedimiento anteriomente expuesto,

La acetilacidén con anhfdrido acético es la co=~
rrientemente empleada, Como disolvente se utiliza de ordi-
nario el benceno 0 el tolueno, y se procede segin se indi-
ca en el siguiente ejemplo: 138 gr. de dcido salicflico,
bien seco y de buena calidad, se interponen en l& mezcla de
175 gre. de benceno y 112 gr. de annfdrido acético, y se ca~
lienta a reflujo, sobre el bafio marfa, durente 4 horas, al
cabo de las cuales se comprueba en una muesira, la presencia
de dcido salicflico libre mediante la reaccién con el clo-
ruro férrico, S5i la reaccién ha terminado realmente, se
deja enfriar algo hasta gue no hierva, y se filtra a través
de un tejido fino de muselina. EL filitrado se enfrfa fuerw
temente con una mezcla frigorffica, y se recogen los oris-
tales que luego se lavan con benzol hasta gue desaparezoa
el olor a #cido acético. En esta primera precipitacién se
recoge un 75-~80% del rendimiento tedrico,

De los 1fquidos madres es posible recuperar el
benzol, y luego, destilando al vacfo, el doido acético. Asf,

puede obtenerse mds fcido acetilsalicfiico; el rendimiento
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se‘apxoxima entonces a l1la c antidad tedrica.

El bencenc 0 el tclueno gue en la reaccién se
utilizan no deben dejar residuo por destilacién y deben
ser completamente secos,

En ocasiones se recomienda la adicién, como
catalizador, de £oido sulffrico o de sales de piridina o
de dimetilanilinae

El uso del benceno o del toluemno no estd exen~—
to de inconvenientes. GSe requiere en estos disdlventes
unga absoluta pureza ya que de lo contrario comunican &l
producto un sabor especial muy diffcil de separar. Por
otra parte, debe tenerse en cuenta que en 1& recuperacién
de 10s 1fquidos madres es precisa una rectificacidén cul-
dadosa, toda ves gue se ha de sieparar €1 benceno o el to-
lueno del 4oido acdtico originado en la recaceién, y por
{ltimo, debe recoruiarse gque por su caracter de disoclvente
inflanable su uso no esta exento de peligros,

La presente patente tiene por objeto un proce-
dimiento para la cbtemcién de dcido acetilsalicilico, cuya
ejesoucién estd completemente libre de peliwro, y en 6l gue
no intexviensen productos diffciles de adquirir ni de precio
elevado, 10 que representa una comsiderable ventaja sobre
los procedimientos conocidos ya citados,

Este procedimiento consiste en acetilar el £oido
salicilico traténdolo en caliente con una mezcla acetilante
constituida por £oido acético y anhidrido acéiico, a 1& que
se afiade una pequefia cantidad de £oido sulfrico. Durante
el tiempo que dura la reaccién, se continua calentando para
mantener la temperatura a 90¢ y, una vez terminada la reac-—
cién, se deja enfrier, separdniose por cristalizacidn el

dcido acetilsalioflico formedo, ouyos cristales se s eparan
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por filtracién, se escurren, se lavan luego con 8gus des-
tilada, y se secan.

Los 1fquidos madres de la oristalizacién llevan
en disdlucidn cantidades de dcido aoético y de decido ace~
tilselicflico, 10s cusles pueden reouperarse féoilmente poxr
destilacién, El dcido acetilsalicflico recuperado se pue
rifica por recristalizacién en almohol de 90¢, obteniéndose
asf un reniimiento total de £cido acetilsalfcilico puro su-
perior al 92%,

Para mejor comprensién de 1a marcha del proce-
dimiento, se expone el siguiente ejemplo:

Se mezclan 250 gr. de anhfdrido acético con 300
grs de doido acético glacial, y a esta mezcla se afiaden
250 gre de foido salicflico puro. Se calienta luego lemn-
tamente y se afiaden unas gotas de foido sulfirico., Luego
se mantiene la temperatwra a 902 durante unf hora, y se
deja enfriar. Se obtiene asf el doido acetilsalicflico que
cristeliza en pequefios cristales. Despuds de completo en-
friamiento se recogen los cristales de doido acetilsaliocf-
1ico en un embuio de Buchner, donde se lavan con un poco de
agusa destilada, y de los 1{quidos madres se recupera el
doldo acético y el acetilsalicflico gque llevan en disoclu-
cifn. El dcido acetllsalicflico que se obtiense de los 1f-
quidos madres se recristaliza luego en alcohol de 902,

Para realizar la opexacifn en plan industrial
sSe recurre & un recipiente de doble fondo de sluminio puro,
provisto de refrigerante de reflujo del mismo material, El
doido acético y el anhfdrido acético se miden en recipien-
tes de aluminio apropiados, y los cristales de 4cido acetil-
salicflico se recogen en filtros de gres, Para escurrirlos

completemente y para lavarxlos d€ buen resul+8do un hidroex-
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tractor esmgltado o de aluminio, Para la deseoacidén se
emplea preferiblemente una estufa con ciroulacién de aire
caliente,

La destilacidén de los 1fquidos madres se efec-
tda en un aparato de aluminio de destilacién 8l vaofo, con

retrigerante del mismo material,
———mmms ) K O T A ¢ Smnarm——

Se reivindica como objeto de esta patente:

l.- Procedimiento para la obtenoién de £cido ace-
tilsalicflico, que consiste en acetilar el #Zocido salicilico
traténdolo con una mezcla de doido acético y anhfarido acéd-
tico, &8 la que se afiade en caliente una pequefia cantidad de
4cido sulffirico, conduciendo la reaccién a una temperatura
aproximademente de 902 y en cristalizar por enfriemiento el
dcido acetilsalicfiico puro formado,

2.~ Procedimiento segin la reivindicacidn ante-
rior, caracterizado porque los 1fquidos madres de la ¢ ris—
talizacién del 4cido acetilsalidlico, se destilan para re-
cuperar de ellos el dcido acético y el dcido acetilsalfci-
lico que llevan en disolucién, purificdndose este ®ltimo por
recristalizacidén en alcohol y afiadiéndolo al de la primera
cristalizaci6n.‘

3+~ Procedimiento para la obtencidn de Loido
acetilsaliocflico.

Esta memoria comsta de seis pdginas, escritas
Por una scla cara,

BARCELONA, 2 SMAR. 1654
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