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FUNDAIENTO DE LA INVENCION

La presente invencidn se refiere a un procedimien
to para eliminar éteres clorometilicos desde clorurocs de
alcohilbencilo gue contienen los mismos.

. Tos cloruros de alcohilbencilo son compuestos hiej
conocidos, Utiles para una diversidad de aplicaciones. Por
ejemplo, los cloruros de alcohilbencilo son intermediarios
Utiles para la formacidén de compuestos amInicos cuaterna-
rios, que tienen utilidad como desinfectantes, emulsifican
tes, agentes antiestédticos, etc.

Los cloruros de alcohilbencilo, cuando se prepa—
ran de acuerdo con procedimientos convencionales (por ejem
plo, clorometilacién de alcohilbenceno, como se describe en
la patente de Estados Unidos mimero 2.630.439), contienen
frecuentemente éteres clorometilicos, tales como éter bis-
cloroﬁetilico, éter clorometil-metilico, éter clorometil-
et{lico, éter clorometil-butilico, etc., como impurezas. Tal
les impurezas poseen propiedades conocidas indeseables y
la eliminacidn de tales impurezas por métodos convenciona-
les, tales como destilacidn, es cara y,'en algunos casos,
incompleta. Por lo tanto, los expertos en la técnica desean

un método eficaz de eliminar ftales impurezas,

BRESUMEN DE LA INVENCION

Es un objeto de la presente invencidn proporcio-
nar un método de eliminar impurezas de éter clorometilico

degde cloruros alcohilbencilicos que contienen las mismas.

Esto se ejecuta mediante tratamiento con una base inorgéni
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ca, de una manera que se entenderd a partir de la siguien-~

te descripeién de la realizacién preferida.

DESCRIPCION DE TLAS REATIZACIONES PREFERIDAS

El procedimiento de la presente invencidn es ade-
cvado para la eliminacidn de impurezas de éter clorometili-
co desde cloruros de alcohilbencilo, en los que el grupo
alcohilo contiene por lo menos 9 Atomos de carbono. .

De acuerdo con el procedimiento de la presente
invencidn, el cloruro de alcohilbencilo que contiene las
impurezas de éter clorometilico, se pone en contacto con
una solucidn acuosa de una base inorgdnica, tal como un hi

dréxido, carbonato o bicarbonato de metal alcalino. Se pre

| fiere el uso de hidréxidos de metales alcalinos, en parti-

cular, hidréxido sédico. Preferiblemente, la solucién serd
suficientemente diluida (0,1% a 50% en peso), de tal mane-
ra que no inhiba la disolucidn en el medio acuoso, de pro-
ductos de la reaccidn entre la base y los éteres clorometi
licos. La cantidad de solucién de base, acuosa, utilizada
serd preferiblemente por lo menos la suficiente estequiomé
tricamente, para que reaccione con todas las impurezas de
éter clorometilico contenidas en el cloruro de alcohilben-
cilo.

E1l contacto debe efectuarse a una temperatura de
252C por lo menos, para proporcionar velocidades de reac~
cidn aceptablemente rdpidas, pero por debajo de una tempe
ratura para la cual se perderfan por volatilizacidn desde

el medio de reeccidn, cantidades sustanciales de impurezas

de éter clorometilico. S5i se desea, se pueden emplear reci
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pientes a presién o condensadores de reflujo (para evitar
la pérdida de los éteres clorometilicos volatilizados), a
fin de permitir el uso de una temperatura més elevada para
obtener velocidades de reaccidn més rdpidas.

Ig mezgla de reaccidén debe ser agitada preferible
mente, para asegurar un contacto y reaccidn éompletos.

Bs muy inesperado el que dicho procedimiento pueda
ser empleado para el tratamiento de cloruros de alcohilben-
cilo sin descomposicidn substancial de los mismos, ya que
los cloruros de alcohilbencilo son muy reactivos y se sabe
gue muchos de ellos se descomponen en contacto con el agua
o con las bases.

Después de completada la reaccibn, se separa del -
cloruro de alcohilbencilo, una fase acuwosa que contiene los
productos de la reaccidn entre la base y los éteres clorome
ti{licos.

ILa prdctica de la invencidn se ilustra adicional-

mente mediante el siguiente ejemplo.

BIEMPLO I

Se prepara un reactivo de clorometilacidn median-—
te la adicidn lenta de deido clorosulfdénico a una suspensiénl
de paraformaldehido en alcohol absoluto (proporcidén molar de
alcohol a formaldehido = 1,23 se afiade suficiente decido clo-

rosulfdénico para proporcionar una proporcidn molar de 4deido

tiene su temperatura entre 15¢ y 202C. Be aflade alcohilbhence
b A

no lineal, consistente en una mezcla de (alcohilo 012 - 014)

bencenos, que tienen una distribucién de isdmeros internos
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al azar, al reactivo de clorometilacidn, al tiempo que se
agita y se mantiene la temperatura entre 202 y 502(, Una‘
vez que e ha completado la adicidn del alcohilbenceno (la
proporcidn molar de formaldehido a alcohilbenceno es de
aproximadamente 1,3) la mezcla se mantiene a 352-452C con
agitacidén durante 90 minutos, para permitir que la reaccidn
se complete.

El producto obtenido es cloruro de alcohilbencilo
que contiene impurezas de éter clorometilico.

Bl producto se mezcla con una cantidad de solu-
cidn acuosa al 5% de hidréxido sbédico, suficiente para ha-
cer alecalina toda la mezcla, se calienta a 702C y se agita
vigorosamente,

De la fase acuosa se separa una capa de producto
de cloruro de alcohilbencilo. El andlisis convencional indid
ca que el cloruro de alcohilbencilo estd libre de impurezas

de éter clorometilico.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva, que se
presentan para que sean objeto de la presente solicitud de

Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los

12.~ Un procedimiento para eliminar impurezas de
éter clorometilico desde cloruros de alcohilbencilo que con

tienen dichas impurezas, y que tienmen por 1o menos 9 Atomos

A
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de carbono en el grupo alcohilo del resto alcohilbencilo,
caracterizado por poner en contacto dichos cloruros de al-
cohilbencilo, que contienen dichas impurezas, con una solu
cidén acuosa de base inorgédnica, & una temperatura de 259C
por lo menos, pero inferior a la temperatura para la cual
se volatilizan desde dicho cloruro de alcohilbencilo, can-
tidades substanciales de dichas impurezas de éter clorome-
t{lico.,

28,~ El procedimiento de la reivindicacién 12, ca-
racterizado porgue dicha base inorgdnica es hidréxido sédi-
CO,

32.~ El procedimiento de la reivindicacién 22, ca-
racterizado porque.la solucidn acuosa de hidréxido sédico
contiene de 0,1 a 50% en peso de hidréxido sédico y porque
se utlliza una cantidad de solucidn que contiene una canti-
dad de hidréxido sdédico por lo menos estequiométricamente
suficiente para que reaccione con todas las impurezas de &ie
clorometilico presentes.

48 .-~ El procedimiento de la reivindicacidn 32, cad
racterizado ademds por separar cloruro de alcohilbeneilo
substancislmente libre de impurezas de éter clorometilico,
desde una fase acuosa que conbtiene productos de la reaccidn
entre dicha base inorgdnica y dichas impurezas.

58.~ Un procedimiento para eliminar impurezas de
éter clorometilico desde clorurcs de alcohilbencilo que con
tienen dichas impurezas.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-~

cede y para los fines gue se han especificado.
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1 Esta Memoria consta de siete hojas escritas a md—

ouina por una s£ola cara.
Madrid, 14MAY1976

P.A.
Fernand/ de Ennbury

Por Poder,

PBG.
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