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T FROCCOIMICRTO PARA LA PURIFICACION DEL ACKGO ACETICO®,

tive

Lg invencidn se reflore a un procedimients pers lo
purificectén de feida softico, que esté impurificado per. pagug
flas cantidadeg ds compuestos orgénicos con camportamigﬁto 3 T
milar de ebullicidn,. -

Estos impurezas epenas pueden eoliminarso quigpte
un progcedisionto meranents dostilatfivo o con un gasto condidg
vable. Par otrs parte para sl uso tdenice del 4cido acético,
especialnente sogln o) procedimiente catalftieco, muchas vecos
s improscindible una slevada purcza.

5in enbarge pars la purificecidn dsl Scido acético
san conocldos yo difersntes proecedimf{entos que incluyen una
traneformacidn quimica de les lmpurezaes, por gjemplo el tra
tamianto con sxidantes, como perdxide de hidrdgono o perécidas
o la hidrogenacidn catelftics. Segfin ol DOS 2 415 700 la olf
minacidn da las impurezas tiene lugar mediante tratamientoc del
Gcido acttico con oxfgeno dol alre en presencis do determino=
das sales metfilices. $ara la purificccldn del Scido acético,
habitudl on 8l comercin, al objleto de obtenar un producto ds
gean purezs, asdacuado para medicliones Pizicas, so ha acredita

do la destilacién sobre 6xido (VI) de cromo(dcido crdmico).
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(Hockett ot al,,J.smar,Chom.Soc. 63(1943),1476).
fhara 8e ha hglledo un procedimiento para la purificacidn
ta &cido scéticu medionte sdicidn de dcide crdmicon, que s
caractsriza por sl hocho de quo sl dcido apdtico se afinde una
solucidn de fcido crdmice ¥y a contifuccidn sc sepsra, modiap
to destilecidn, ol 4cido scético de la mpzcla formade.

£1 decido acéticoe que se ha de purificer puade prp
geder ¢o difesontas proccdimionios, pur ojemplo de le oxida
cidén do hldrﬁcarburoa, vomas nwbutano, o da acetaldehioos o dae
la hidrdlisis de dateres dol Scide gedtico, Las impuvenas
son compusstos orgénicos no ldentificados hasie ghora, que
decoloren la solucldn de peraangansio poifaico y qua no se
aliminan &n 1d habitusl purificacidn destilotiva. Su cone
centracidn eos do algunos cisntoa de ppm {portes por milldn).

£1 provadimieonto segin la invencidn permito afoow
tuar de cenoro nuy sencille 18 purificecidn dol Scido acét
co y reprasonta por 6llo un aVance téenico considerable,

tolucionee do fcido crfolco se pusden obtanor Pé~
cllnontn o temporsturs esbisnte en formo diluids y tambidn
ealativaﬁaﬂta'nnnccntrada, sepocialmonte scluciones ncupsas,
Badlante la edicidn de una solutidn do Gcido crdmico sm avl
ts la dostficacidn y disvlucidn problométicas do Cro, sdlido
on al écicdo apftico que se ha de purifivar, cspecialments si
e trata de procedisiontos continuoe. Praferontenants e

utiliza una solueldn acucsa de fcido crémice, y concrotemonte
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una sclucifn ocuosa con una concentracidn de Crig de 1-80%
da pass. Lo edpacialnents preferids una solucidn acuoss con
uns concentracidn de 50 a8 66 ¢ de pese, Si cipria propors
cién de aéua no produce perturbacliones en el 4cido acdiico
purificedo, se pueds aliedir sin oés soluciones acuosas de
Scido tcrdmico mias dilulidas, do un 8 @ 55 f. Faro e puadon
utilizar tomhidn solucliones do Scido crdmico on discluuntas
argénicos estables fronte a la oxidecidn, por sjomplo &ci
do  acétieo, slcoholes topclarios como butansl terc., mexe
clas do butanol terc. y xilol ¢ piridins; las concontraciones
proforidas ss dan oyuf an la proximidad cel limite da soly
bilidad de &tﬂso

para olisinar impurezas del #cido acélico son sy
ficientos sin nls pequsiiss eentidades do cido crdsico.
Segtn soa el gredo de las impurczas, las centidades de §ci
do crémico necassrias son de unos 0,01 a 5 g do Cra3 profo-
rentementa 0,1 a 1,8 g de CrOy por Kg de Scido acético. Con
un contenido de Cr2,4 de osta class el dcido acético no es
atacade prioticacente. 50lo medianto sl aprovachamiento totel
del oxidante rosulta posible sn absoluto un sisteme de tro-
bajo vantobls, En case ds utilizerse una solucidn ascuosa
al 587 la paguelia denanda do Acldo orémico sdlo tienae camoA
conggcuantia un aumento raducido del contenida de agua del
dcido acflico.

£l Soido erdmico rescciona ya 3 la tomperstura
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nabiante con las fmpurezas. £ la tmapersturs de ebullicidn
del dcido acético ce 1170C la reaceidn os completa goneral
nente dentro de unos 3 minutos, flon asto al efectuarso la
secceidn técnica se dan los roguisitos pars tiempos re esps
ra suficientemonts cortos.

En 8l caso del procadimiento seglin la invencidn,
dol &cido crdmico ®e origine goetato cordmice({l1II) no téxico,
soluble en Scido moético, gque pormanede on sclucidn inclusa
an concantraciones telativanonte slevadas. Debido a eato
al residuo pormanecs liguido y bomboable ol sopararsc nor
dostilacién el Scidu acdtico y as puede purgar n ouemar ep
caso necesario o ser conducido pora un traotamiente y rocupg
racifn de la sel do cromo,

£l procedimionto  segdn lo invencidn puede reslizar
oe de forma dlescontinua o proferontenente continuae

$% se trata del procedimiento discontinuo el 4cido
acitico que o8 va a purificer st mezcla con la cantided nocg
saris du solucidn de fcido cedmics, qua 8o dotorming convee
niententnte mediante un ansayo previo, y a continuacldén as
destila wsuantualmente utilizando una columng.

£1 proesdiniento punds reeslizerne continuamente
tdg forma que o8 mezcla Acldo acétidp y una solucidn de fcido
crdnico vy se fotrodute a continuseldn sn un cvaporador o en
una columns o Introduciandd anbae liquidos fndividualmente,

pero al mismo tiompo, on ol oveporador o on la columna rose



100

108

110

120

pectivanente. 51 &8 parte de un 4cido scético purificado vo
ds forma haebitual mediante dostilacidn por disolvontes do
bajo o alto punin do sbulllcidn, ae separsré ol dcido scdtl
co mediante destilacién a partir de la mezcla de 4cido créd-
nico y Scido ecétieco, permaneciends en el raaidun gretsta de
cromo. £n este caso os especialments ventsjoso cunﬁéeir
continuaments ol &cido acbtico al depdeito da unn columns de
dustilacidn o introducir la solucidn de Scido crdmicc eon la
contraecoreionte on ol cabozal de ls columna, donde se axtrae
gaimiano ol fcide oodticn. Ue ssta mancra se pucde rogular
la sportecidn de dcido crdmice do acuardo con el grade da
purezs desesto y 8o consique de esta Porma on le coniracarrieg
te el aprovechamiente wmejor posible dol oxidonte con el con
sumo 0S8 paqueiio, ~oro so puads partir tambidém de un Zcido
acético bruto, gue contfens tadawia disolventes de hajo y/o
alto punta'da ohullicidn, y que combinan la purificecidn des
tilative habitual con ls oxidacidn con 4cids ordmico de las
impurezas qus no pusdan sepsrarss de forma moranento doati-
lativa. Si sélo astén presenten (case 1) disolventes de bejo
punto ds ebullicidn, se introduce el Scido acético bruto
sproximatamente on sl ventero de la columne de roctificacidn
y oe vetire dol depdsito el &cido acético purificads, En
sste caso la solucibn de fcido cedmico se introduce sn sl
depdaito ¢ sobre um plato inforior (es docir hasta a] 100

aproximadamente), 51 el Acidv secdtico bruto contfens todavie
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disclventos de alto punto da shullicidn {caso 2), se obilaene
@l &cido sudtico purificedo como products del cabuzal y 2e
sfiade la solunidn de dcido crdnico al refliujo o en lo parte
raforzadora de la columna. 5§ ostén prosenies {casa 3) ten=
to disclvantes de bajo punto de ebullicldn coma tembidén disol
vontas de elto punto de cbullicidn, o blen se suparan primg
ranents los disolventes dae alto punto de ebullicidn y so prg
codo a continuecidn como en o) cose 1, & so gepsran prinera
nents los disolventos de bajo punto de ebullicidn y ne procs
d¢o a continuacidn como an el cosn 2,

£l procadiniento se realize praforentemente oajo
una prosidn de unos 0,5 a 2,5 bar, con preferancis espacial
de 1 a 2 bax. Le lompersturas ds reasccién en gonsralnrents de
100 a8 15000, proferentemonte do 415 o 1300C.

£X Seido acétloo purificedn abtsnido os ontabla
dursnta 1 hora frents a la solucidn de parmanganato potésico.

El $cido acético no tratedo todavia con Criq decg
lora ls solucidn ds permenganato potfsico dentrn de unoa pg
cos segundos a olgunos minutos.

£l procadimlento segln la invancidn se muplica nés
datalladtonontd en los siguiontoe wismnloss
Elexplon;,
La comprobacidn con el pamenganoto se roaliza de nonsra oue
su diluys 0,1 ml de uns solucién cormal de xmnad con 10 ml
de agua y 86 ogiiadon o 2 ml de Scido acdtico.
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Elemnln 13

£l fcido anético guo ss va 8 purificsr se ubtuvs medlante
hidp6lisis do dcetato da motilo. Deepuds dao le habltual py
rificacidn destilativa ara daol 99, contenfa 4,7 £ de agua
sproxinadamonto y decolord la swlucldn de permanganato po-
tésico dantro de unos 3U seogundos. _

En ceda coep 100 g de &cide acdtico es ad@qicnarun
can 25G,150,70,63,45 y 30 mg de una solucidn acucaa ¢ &ci
do cedmics sl 6%, v las sazclas se dsstilaron a pyesidn
normal. Los productos destilados de las mezcles qus contg
nfan por lo menos 45 mg du.sgluctdn ¢e Acido crdnico{sagin
asto 2,225 g de Scido crémivo por kg de &cido seética),
fusron sstables durents 1 hora fronte a lo solucidn de per
éanganatu. £1 producto destilado de la mozecla con la adicidn
nés paquelie do Scido erdaico (30 mg do colucidn) decolord
1s smolucidn da psrmanganato al ceba de unsa 30 minutos,

18 hg dol mismo &cido ecdtico que sn el sjemple 1 se adicig
naron con 6,68 g do una Solucidn acucsa de Scido erdmico al
50% (sogin esto 0,223 g do dcido erdmico por kg de Goldo ace
ticoje La wezela so introdujo sn un fvsporador de cirouly
cidn, s vidrio, de 800 ml de contsnido, a una velocidad de
dosifiescidn do 1 kg/h aproxiasdamente, 6l cvaporador funcig
n6 o la prasido noreal, El écido acftico ouepOrato 86 oan-
cdengd, y a intervalus def hors se tomarsn mucstiras del pry



tucts condensado y 96 comprobaron con solucidn de permanga
natc potésico, Todas las muestras fusron sotablos dursnte
una hoxg frente & le solucidn ds psrmenganato,
Liemplo 33
175 £n el mismo eveporacor que on sl ejampls 2 se Introdujeron
al misma tismpn cods hora 1,2 kg dal nismo 4cide acético
que on sl ajomplo 1T ¥y 25 g da ung solucidn de Scido  ople
migo al 2,7 ¥ en écide scetico (obisnide e partir do 56 g
de una solucidn acuosa de dcide crdmico al 504 y 946 g de
180 dcido scético purt sagin anflisis) (sogtin aoto 0,55 g de
écido crémico por kg de ficido scético.) 52 condansd ol
fclido acético wusporados E] productn comisnsado Pus ostp
ble duronts unos 30 minutos frente a una solucidn da poge
mangansto potisico,
185 EJomplo 43
Sa trebald como en sl sjomple 3, poro la docificacldn de
Ia solucidn de 4cido crémico se elavd a 32 g/h (sagin ssto
0,72 g da Scido cordmico por kg de Scido acdtico), €1 4eido
acético. condensade fus oetablae shora durents 1 hora frente
190 & ls solucién de pormenganato potdelico.
Ejownlo 53
£l Scido acétlico que se va o purificar {como en ol ajesmplo 1)
sn destild continusnmonte sobrs una aulémna do plsto con
campana, hacha de vidrio, con un difmetro intarior do 50 mm
198 Y 5 platos. Cada hors as introdujaron dosificadas 1,9 kg
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do Scido aedtico en ol depdsito de la columns, Sobre ol plg
in superior se introdujeron ol mismo tiemno 34 g/h da una
salucidn de cido erdmico on Scido acdtics (obtanido a pap
tir do 20 g d& una solucién acuasa de Scido erdmico sl 50 ¢
v 980 ¢ de Scido seétice purs segdn an&lisia) (sogin asto
3,31 ¢ da Scido erdmice por kg de 4cido acStice). €1 prp
ducto destilade ars cloro s i{ncolorg y estshle au#aﬂta 1 hora
fronts a la solucidn de paernanganato potésice. En éi‘ﬂaﬁg
slto tampuco e precipitsd acotato de cromo(lil) caspuds do

varias horas de Puncionsmianto,

R -

1). Procodiniento para ls purificocidn de 4cido
acttico med&aéta adicidn de dcido crimico, esracterizado por
51 hecho de gqus sa efiade al Scido acdtico una solueibn de
feide ordmice y e cantinuacidn co sspare medianto destilacidn
6l 4cido pobticn de la mazcla Pormades

2}. ¢rocudimionto segln reivindicacién 1, ceractg
rizado por &l becho de gue se wbtllizs una solucldn scuosa
de 4pido erdmico deo 1 a 83 ¥ do poes.

3). procvedimiente segin reivindicacidn 1, caractg
vizado por sl hocho de que al &cide acético se alisden 0,01
2 5 g de &cldo ovémico como solunifn por kg do &cide scltica,

4)s Procedimiento sagin rotuvindicscidn 1, caractoe
rizade par el hecho o6 qua on una columne de destilacidn so



introduce &cide acdtico on o} depfSelto y una solucidn do
Acido erdmico on el cobayul.

S)e * PRUCEDIRIENTO PARA LA PURIFICACION DEL ACIVG
ACETICOS,

Cota nomosia consta de 10 hojas folliadas y mosg

nocrafiadas por un solo lads de sus cotan.

fpdrid, 18 de Abrll di ’1;'9‘}’?
¥
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