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Este invento se refiere a un procedimien-
to de separacién dtil para la produccibn de materia-
les herbicidas.

En la Solicitud de Patente Briténica

ot 1 Se n® 36.729/64, de los mismos solicitantes, se describe



5e

10.

15.

20,

25.

30.

un procedimiento para la produccidn de sales bis=-
cuaternarias de 4:4'-bipiridilo (que gon Gtiles come
materiales herbicidas) partiendo de un N:N'-dialquil-

tetrahidro~4:4'~bipiridilo, una quinona y un 4cido.

 Egte procedimiento produce pequefias proporciones de

una sal de N-alquil piridinio como sub-producto. £n
lugar de las quinonas pueden utilizarse otros agen-
tes oxidantes, pero la reaccidn en tal caso es, predo-
minantemente, la de formacibén de la sal de N-metilpi-
ridinio con relativemente poca sal bis-cuaternaria. En
egtos procedimientos, es muy conveniente tener no solo
un procedimiento para recuperar la sal bis-cuaternaria
(que es un material comercialmente valioso), si no
también un procedimiento que permite recuperar la sal
de N-glquil piridinio.

Asf, de acuerdo con este invento, se pro-
porciona un procedimiento para la separacibén de una
sal de N:N'~dialquil~4:4'~bipiridilio, de una sal de
N-alquil piridinio, gque comprende el exiraer una mesz-
cla de las saleg haloideas gblidas, con cloroformo.

Se prefiere especialmente quelas sales
usadas para el fin de esgte invento, sean los cloruros,
aunque sl se desea - pueden usarse tembién otras sales
haloideas.

Las sales sdlidas pueden obtenerse conve-
nientemente evaporando précticamente a sequedad la
mezcla de reeccidn en la que se obtienen las sales.
Log aniones distintos del haluro se separan conve=
nientenente antes de esta operacibn, o se substitu-

yen por aniones haluro utilizando cualquier téenica



convencional conveniente, por ejemplo camhio de
aniones 0 metédtesis quimica. Para mejorar la rapides .
de separacidn, las sales mezcladas pueden desinte-
grarse o molerse para fomentar gl intimo contacto ]
56 con el cloroformo.
Las sales de N:N'-dialquil-4:4'-bipiridilio,

pueden ser en especial las sales de N:N'~dimetil-4:4'~ i
bipiridilio, pero el procedimiento es tambiédn aplica-
ble a compuestos que contengan substituyentes alquilicos

10. més elevados. Comfinmente, la sal de N-alquil piridirio,
contiene el mismo substituyente alquilico gue la sal
de N:N'~dialquil-4:4'-bipiridilio, aungue esto no es
egencial, para el objeto de egte invento.

E1l procedimiento de extraccidn, puede

15. llevarge a cabo de cualquier modo conveniente y uti-
lizar cualquier equipo convencional o cualesqulers
técnicas adecuadas para el fin propuesto. Asi, puede
usarse en especial una forma de aparato de extraccibn
continua #%al como un aparato Soxhlet, en el que la

20, mezcla de sales gblidas se extrae con el disolvente
hasta que no se disuelva més s6lido. Como variante,
el procedimiento puede aplicarse utilizando una téc-
nica discontinua, en la que las sales sblidas se di-
gleren repetidamente con el digolvente., La mezcla de

25, sales y cloroformo puede  agitarse para favorecer la
golucibén del componente soluble. La extraccidn puede
llevarse a cabo mis convenientemente a cualquier tem-
peratura entre la ambiente y el punto de ebullicidn
del cloroformo, especialmente entre 20 y 622C, Las

30. temperaturag inferioreg tienden a proporcionar un



grado de extraceidén més lento, mientras que las tem=

peraturas superiores precisan una operacidn someti--
da o presidn y popﬁanto son menog convenientes. Ia
gsal de bipiridilo permanece précticamente sin digol-
5e ver y puede luego racuperarse gsecando el residuo gb~
1lido que permanece después de la extraccién con di-
solventes, y la sal de piridinio se disuelve por el
disolvente y puede recuperarse del mismo por cualguier
nétodo convencionsl o conveniente, por ejemplo por
lo. evaporacidn o por extraccidén con agus o con un di-
golvente polar immiscible.
Bl procedimiento de este invento tiene
la ventaja de ser muy gencillo ¥ fhcil de aplicar,
y puede llevar a cabo una separacidn muy buena de
15. las dos sales. Bg sorprendente que el cloroformo
sea tan elevadamente eficaz y selectivo a este res-
pecto, en comparacidn con otros disolventes, comer-
cialmente disponibles (incluyendo otros disolventes
de hidrocarburos clorados, por ejemplo c¢loruro de
20, metileno), que se ha comprobado que no dan lugar a
una separacibén tan elevada y clara. Los disolven=-
tes que captan el agua fhcilmente o se mezclan con
ella (por ejemplo etanol, metanol o acetona), no
gon adecuados en la préctica, dado que las trazas
25, de agua (que se acumulan fécilmente en uso) aumen~
tan grandemente la solubilidad de la sal de bipiri-
dilio impidiendo asi la separacidn efectiva de las
sales mezcladas,
Egte invento se aclara, sin limitarse

30, en modo alguno, por el Bjemplo sigulente en el que
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las partes y porcentajes son ponderales.

EJEMPLO -

Una solucién de 400 partes de dicloruro - -

de N:iN'~dimetil~4:4'=bipiridilio y 166 partes de
cloruro de N-me+til piridinio en 10.000 partes de
agua, se evapord précticamente a sequedad a pre-
sidén reducida. El residuo de las sales mezcladas,

ge extrajo tres veces con 20.000 parteg de cloro-

formo; cada extraccién se prolongd durante 24 horas

a 202¢. Bl residuo sdlido se comprobd, por andlisis,

que contenia 398 partes de la sal de bipiridilio y
1 parte de cloruro de metil piridinio. Lospxtractos
cloroférmicos se combinaron y extrajeron con, en
total, un vollmen igual de agua; los extractos combi-
nados acuosos, se comprobd a continuacibn por ané-
lieis, que contenian 163 partes de cloruro de metil
piridinio.

El procedimiento de este ejemplo se
repitid en el punto de ebullicidn del cloroformo,
y se obtuvieron resultados andlogos.

N oT A

Descrita suficientemente la naturaleza
del invento, asf como la manera de realizarlo en
la préctica, debe hacerse constar que las dispo-
siciones anteriormente indicadas son susceptibles
de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
su principio fundamental. Tembién se hace constar
que el invento corresponde & une Solicitud de Pa-
tente presentada en Inglaterra nf 11771/55 de 19 de

marzo de 1.965 acogiéndose, por lo tanto, a los be-



10.

15,

20.

25.

neficios que conceden los Convenios Internaciona-

les en vigor, siendo lo que constituye la esencila

del referido invento y por lo que se solioité Pa-
tente de Invencibén por 20 afios en Egpafia: "PROCEDI -
NIENTO PARA TA SEPARACION DE UNA MEZCIA DE SALES ORZANI-
CASY; caracterizéndose por lo siguiente:

12 - Procedimiento para la separacidn de
una mezcla de sales orginicas, compuesta por une salr
N:N'~dialquil~4:4'~bipiridilo de una sal de N-alguil-
piridinio, obienidas por la interaccidn de un N:N'~
tetrehidro-4:4'-bipirilo y el tratamiento delproducto
de interaccidn 5 pofva;dacién de un N:N'-dialquil-
tetrahidro—~4: 4 V=bipiridilo, caracterizado porque se
extraen las mezclas de sus sales haloldeas con clo-
roformo.

28 - Procedimiento segin la reivindicae-
cibén 12, caracterizado porgue las sales usadas son
los cloruros.

38 - Procedimiento segin la reivindica~
cién 18, caracterizado porque le extraccién se rea-
liza a une temperatura comprendida entre 20 y 622C.

48 - Procedimiento segin la reivindice-
cibn 12, caracterizado porque las sales mezcladas
tratadas comprenden un hsluro de N:N'-dimetil-4:4'-
bipiridilo y un haluro de N-metil- piridinio.

58 = Procedimientoc para la separacidn
de una mezcla de .pales orgénicas, tal y como gqueda

substanciglmente deserito en la presente lMemoria.



Esta Memoria consta de siete hojas es-

critas a miguina por upa sela cara. -
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