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P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N

a  fa v o r  de
D. jo s ó  ANDREU MIRADLES y D. Ju an  ANDREU MIRADLES -  de na­
c io n a lid a d  esp añ o lea  — d o m ic ilia d o s  en R b la . C a ta lu ñ a , 66

BARCELONA,
p o r:

" P ro ced im ien to  p a ra  l a  o b ten c ió n  de á c id o  a c e tü s a l ic ÍL io o  *
— ,===!; oOo: ==!—

M e m o r i a  D e s c r i p t i v a

Todos l o s  p ro ced im ien to s  que se u t i l i z a n  a c tu a l ­
m ente en  l a  i n d u s t r i a  p a ra  l a  f a b r ic a c ió n  d e l á c id o  a c e t i l -



1 s . 2 5 á
s a l ic Í L ic o  se  fundan en l a  r e a c c ió n  d e l ác id o  s a l i o í l i e o  
con  e l  ác id o  o e l  a n h íd r id o  a c á t ic o ,  o con e l  c lo ru ro  de 
&o o o *

Los p ro ced im ien to s  a  base  de c lo ru ro  de a c e t i l o  
ván  s ien d o  abandonados y a  que su  empleo r e s u l t a  en o jo so  p o r 
l a s  m o le s tia s  y p e l ig ro s  que e n tra ñ a  p a ra  a l op erad or y tam­
b ié n  por l a  c o r ro s ió n  que d e te rm in a  en e l  u t i l l i j a .  La 
re a c c ió n  t i e n e  lu g a r  segdn e l  s ig u ie n te  esquema:
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OHt
CH--4S0-C1 + 3 -  COOH

V
y u t i l iz á n d o s e  de o rd in a r io  l a  p i r i d i n a  como v eh ío u lo  d i ­
so lv e n te  y f i j a d o r  d e l c lo r h íd r i c o .  En l a  p r á c t i c a  se  d i ­
su e lv e n  140 g r .  de  ác id o  s a l i c í í i c o  en  100 g r .  de p i r i d in a  
y e n fr ia n d o  se añaden  100 gr# de c lo ru ro  de a c e t i l o .  Se 
o b tien e  a s í  un l íq u id o  espeso  que s e  c a l i e n t a  a l  baño ma- 
r í a  d u ra n te  a lgunos m inutos y despuÓs s e  v i e r t e  so b re  h ie lo  
p ic a d o . A sí se  p r e c i p i t a  una masa s ó l i d a ,  que se  l a v a  con 
agua y se  se c a  a  60- 7 0 2 .

Como v a r ia n te  de e s te  p ro ced im ien to  m erece c i t a r ­
se  l a  a c e t i l a c ió n  con c lo ru ro  de a c e t i l o  y ác id o  a c á t io o .
La masa en re a c c ió n  debe c a le n ta r s e  con mucha p re c a u c ió n , 
y lu eg o  m an tenerse  o a l i e n te  d u ra n te  7 -8 -  h o ra s . P o r en­
f r ia m ie n to  c r i s t a l i z a  e l  á c id o  a o e t i s a l i c í l i c o  en 4-5 d í a s .

Tanto e l  o lo ru ro  de  a c e t i l o  como l a  p i r i d i n a  
son  m a te r ia s  prim as de d i f í c i l  o b ten c ió n , p o r l o  que e s te  
p ro ced im ien to , a p a r te  de l o s  in c o n v e n ie n te s  a l  p r in c ip io
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in d ic a d o s , no es  a p l ic a b le  p rá c tic a m e n te  en machos c a so s .
En oaan to  a  l a  a c e t i l a c i ó n  con á c id o  a c é t i c o ,  p o r 

e l  método de E in h o rn , p r e c is a  l a  a d ic ió n  de o x ic lo ru ro  de 
f ó s f o r o .  A s í, en  una p rim era  f a s e  de l a  r e a c c ió n  se  form a 
c lo ru ro  de a c e tL lo ,

3 SH^-eoOH + POCI3 3 CH^-aO-^Cl + PO^H^
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p ro d u c to  que r e a c c i ó n  u l te r io rm e n te  so b re  e l  á c id o  s a u c i ­
l l o  o según e l  esquema de re a c c ió n  que an te s  se  ha in d ic a d o . 
I n ú t i l  e s  d e c i r  que e s te  método p re s e n ta  l o s  mismos in co n ­
v e n ie n te s  que e l  p ro ced im ien to  a n te r io rm e n te  ex p u es to .

La a c e t i l a o ió n  con  a n h íd r id o  a c é t ic o  es l a  co­
r r ie n te m e n te  em pleada. Cono d is o lv e n te  se  u t i l i z a  de o rd i­
n a r io  e l  benceno o e l  to lu e n o , y  se  p rocede según s e  in d i ­
c a  en e l  s ig u ie n te  e jam pio : 138 g r .  de ác id o  s a l i c í l i e o ,  
b ie n  seco y de buena c a l id a d ,  se  in te rp o n e n  en l a  m ezola de 
175 gx . de benceno y 112 g r .  de an h íd r id o  a c é t ic o ,  y se  ca­
l i e n t a  a  r e f l u j o ,  so b re  e l  baño m aria , d u ra n te  4 h o ra s , a l  
cabo de l a s  c u a le s  se  comprueba en una m u es tra , l a  p re s e n c ia  
d e  ác id o  s a l i c í l i e o  l i b r e  m ed ian te  l a  re a c c ió n  con  e l  c lo ­
ru ro  f é r r ic o #  S i l a  re a c c ió n  h a  term in ad o  re a lm e n te , se 
d e ja  e n f r i a r  a lg o  h a s ta  que no h ie r v a ,  y se  f i l t r a  a  t r a v é s  
de un t e j i d o  f in o  de m u se lin a . EL f i l t r a d o  se e n f r í a  f u e r -  
tá s e n te  con una m ezcla f r i g o r í f i c a ,  y  se  reo ogen lo s  c r i s ­
t a l e s  que lu eg o  s e  la-pan oon benzo l h a s ta  que d esap a rezca  
e l  o lo r  a  á c id o  a o é t i c o .  En e s ta  p rim era  p r e c ip i ta c ió n  se 
reco g e  un 75-80% d e l ren d im ien to  t e ó r i c o .

De l o s  l íq u id o s  m adres es  p o s ib le  re c u p e ra r  e l 
b e n z o l, y  lu e g o , d e s ti la n d o  a i  v a c io , e l  á c id o  a c é t i c o .  A s í, 
puede o b te n e rse  más á c id o  a c e t i l s a l i c í l i c o ;  e l  ren d im ien to
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se  aproxim a en tonces a  l a  c a n tid a d  t e ó r i c a .
E l benceno o e l  to lu en o  que en l a  re a c c ió n  se  

u t i l i z a n  no deíben d e j a r  re s id u o  p o r d e s t i l a c ió n  y deben 
s e r  com pletam ente s e c o s .

En o casio n es s e  recom ienda l a  a d ic ió n , como 
c a ta l i z a d o r ,  de á c id o  s u l f ú r ic o  o de s a l e s  de p i r i d i n a  o 
de dim e t i l a n i l i n a .

E l uso d e l benceno o d e l to lu e n o  no e s tá  exen­
to  de in c o n v e n ie n te s . Se r e q u ie r e  en e s to s  d is o lv e n te s  
una a b s o lu ta  p u reza  ya que de l o  c o n t r a r io  com unican a l  
p ro d u c to  un sa b o r e s p e c ia l  muy d i f í c i l  de s e p a r a r .  P o r 
o t r a  p a r t e ,  debe te n e r s e  en c u e n ta  que en l a  re c u p e ra c ió n  
de l o s  l íq u id o s  m adres e s  p r e c is a  una r e c t i f i c a c i ó n  c u i ­
dadosa , to d a  v es que se  h a  de s je p a ra r  e l  benceno o e l t o ­
lu en o  d e l  áo ido  a o ó tio o  o r ig in a d o  en  l a  re a c c ió n , y p o r 
ó lt im o , debe re c o rd a rs e  que p o r su c a r á c te r  de d is o lv e n te  
in flam a b le  su  uso no e s ta  ex en to  de p e l ig r o s .

La p re s e n te  p a te n te  t i e n e  p o r o b je to  un p ro ce­
d im ien to  p a ra  l a  o b ten c ió n  de á c id o  a o e t i l s a l i c i l i c o ,  cuya 
e je c u c ió n  e s t á  com pletam ente l i b r e  de p e l ig r o ,  y en e l  que 
no in te r v ie n e n  p ro d u c to s  d i f í c i l e s  de a d q u i r i r  n i  de p re c io  
e le v a d o , l o  que r e p r e s e n ta  una c o n s id e ra b le  v e n ta ja  so b re  
lo s  p ro ced im ien to s  conocidos ya c i t a d o s .

E s te  p ro ced im ien to  c o n s is te  en  a c e t i l a r  e l  áo ido  
s a l i c ü i c o  t r a tá n d o lo  en c a l i e n t e  con una m ezcla a c e t l l a n t e  
c o n s t i tu id a  p o r áo id o  a c á t ic o  y a n h íd r id o  a c á t i c o ,  a  l a  que 
se  añade una pequeña c a n tid a d  de áo id o  s u l f á r i o o .  D urante 
e l  tiem po que d u ra  l a  r e a c c ió n , se  c o n tin u a  c a le n ta n d o  p ara  
m antener l a  tem p e ra tu ra  a  90a y ,  una vez te rm in ad a  l a  reco ­
c í  ón, se  d e ja  e n f r i a r ,  sep arán do se  p o r c r i s t a l i z a c i ó n  e l  
á c id o  a c e t i l s a i i o í i i o o  form ado, cuyos c r i s t a l e s  &e s e p a ra n
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p o r f i l t r a c i ó n ,  se e s c u rre n , se  la v a n  lu eg o  c o a  agua des­
t i l a d a ,  y se  se c a n .

Los l íq u id o s  m adres de l a  c r i s t a l i z a c i ó n  l le v a n  
en  d i s  e lu c ió n  c a n tid a d e s  de áo ido  a o ó tio o  y de ác id o  a c e -  
t i l s a l i c & i o o ,  l o s  c u a le s  pueden re c u p e ra rse  fá c i lm e n te  por 
d e s t i l a c i ó n .  EL ác id o  a c e t l l s a l i c í l i c o  recu p erad o  se pu­
r i f i c a  p o r r e c r i s t a l i z a c i ó n  en a lb o h o l de 90s ,  o b ten ién d o se  
a s í  un ren d im ien to  t o t a l  de ác id o  a c e t i l s a l í c i l i c o  paro  su­
p e r io r  a l  92%.

P ara  m ejor com prensión de l a  m archa d e l p ro ce­
d im ie n to , s e  exrpone e l  s ig u ie n te  ejem plo :

Se m ezclan 250 g r .  de a n h íd r id o  a c é t ic o  con  300 
g r .  de áo ido  a c é t ie o  g l a c i a l ,  y  a  e s ta  m ezcla  s e  añaden  
250 g r .  de ác id o  s a l ic Í L ic o  p u ro . Se c a l i e n ta  lu e g o  l e n ­
tam ente y se  añaden unas g o ta s  de á c id o  s u l f ú r i c o .  Luego 
se m an tiene l a  te m p e ra tu ra  a  90s d u ra n te  una h o ra , y se  
d e j a  e n f r i a r .  Se o b tie n e  a s í  e l  ác id o  a c e t i l s a l í c i l i c o  que 
c r i s t a l i z a  en pequeños c r i s t a l e s .  Después de com pleto  en­
f r ia m ie n to  se recogen  lo s  c r i s t a l e s  de ác id o  a c e t i l s a l i o í -  
l i c o  en  un embudo de B uohner, donde se la v a n  con un poco de 
agua d e s t i l a d a ,  y de l o s  l íq u id o s  m edres s e  re c u p e ra  e l  
á c id o  a c é t ic o  y e l  a c e t i l s a l í c i l i c o  que l l e v a n  en  d is o lu ­
c ió n .  E l ác id o  a o e t i l s a l i c f l i c o  que se  o b tien e  de  lo a  l í ­
q u ido s m adres se  r e c r i s t a l i z a  lu eg o  en a lc o h o l de 90a .

P a ra  r e a l i z a r  l a  o p e rac ió n  en p la n  i n d u s t r i a l  
s e  r e c u r r e  a  un r e c ip ie n te  de do b le  fondo de alum in io  p u ro , 
p r o v is to  de r e f r i g e r a n t e  de r e f l u j o  d e l mismo m a te r i a l .  El 
á c id o  a c é t ic o  y e l  a n h íd r id o  a c é t ic o  se miden en r e c ip ie n ­
t e s  de a lu m in io  a p ro p ia d o s , y l o s  c r i s t a l e s  de á c id o  a c e t i l -  
saL ic ÍL ico  se  reco g en  en f i l t r o s  de g r e s .  P ara e s c u r r i r l o s  
com pletam ente y p a ra  l a v a r lo s  dá buen r e s u l ta d o  un h id ro e x —
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t r a c t o r  esm altado  o de a lu m in io . P a r a l a  d eseo ao ió n  se  
emplea p re fe r ib le m e n te  una e s tu f a  con c i r c u la c ió n  de a i r e  
c a l i e n t e .

La d e s t i l a c ió n  de lo s  l íq u id o s  m adres se e f e c -  
5 td a  en un a p a ra to  de a lu m in io  de d e s t i l a c ió n  a l  v a o ío , con

r e f r ig e r a n te  de l mismo m a te r ia l .

------ g  o  T A ------------
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Se r e iv in d ic a  como o b je to  de e s ta  p a te n te :
1 .  -  P ro ced im ien to  p a ra  l a  o b ten o ió n  de ác id o  ace— 

tjJL sa iic ÍL io o , que c o n s is te  en ac o t i l a r  e l  á c id o  s a l i ó i l i c o  
t r a tá n d o lo  con  una m ezcla  de áo ido  a c ó tic o  y anhídaddo acó— 
t i c o ,  a  l a  que se  añade en c a l i e n te  una pequeña c a n tid ad  de 
ác id o  s u l f d r i c o ,  conduciendo l a  r e a c c ió n  a  una tem p e ra tu ra  
aproxim adam ente de 903 y en  c r i s t a l i z a r  por e n fr ia m ie n to  e l  
áo id o  a c e t i l s a l i c í l i c o  puro  form ado.

2 .  -  P ro ced im ien to  segdn l a  r e iv in d ic a c ió n  a n te ­
r i o r ,  c a ra c te r iz a d o  porque l o s  l íq u id o s  madres de l a  c r i s ­
t a l i z a c ió n  d e l %cido a c e tü s a lic B L ic o , se  d e s t i l a n  p a ra  r e ­
c u p e ra r  de e l lo s  e l  á c id o  a c á t ic o  y e l  áo id o  a c e t i l s a l í c i -  
l i c o  que l l e v a n  en d is o lu c ió n , p u r if ic á n d o s e  e s t e  á ltim o  p o r  
r e c r i s t a l i z a c i ó n  en a lc o h o l y an ad ián d o lo  a l  de l a  p rim era  
c r i s t a l i z a c i ó n .

3 .  -  P ro ced im ien to  p a ra  l a  o b ten c ió n  de á c id o  
ao e t i l s a l  i o ü i c o  .

E s ta  memoria c o n s ta  de s e i s  p á g in a s , e s c r i t a s  
p o r una s o la  c a r a .

BARCELONA, 29MAR. 1551
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