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- puestos antimicrobiéles, tales como derivados de 4cido 3-metil-

| 1la cual se incorpora aqui unicamente con-fines de referencis.

| se purifica entonces por destilacién, bien continuamente o bien.
| ratura pare evitar la degradacién.
cloruro de 4cido deseado. En partfcular, los cloruros de 4cido |

 largos periodos de tiempo, como las encontradas en la destilam

' las superficies de trénsferencia térmiog. Con el fin de resolver

pelficula fina descendente; sin embargo, estos dispositivos evam|

clamiento de la instalacidn y la separacién de residuos puede |

Esta invencidn se relacions con un procedimientd
me joreado para la produccidn de ocloruros de 4oido ¥y, mas parti-
culermente, para la recuperacibn de cloruros de deido de mez-

clas que los contienen,

Los cloruros de 4cido obtenidos segin la invenw

e¢ién, son intermediarios conocidos para la prodnccidﬁ de com=
~T-aminodecefalospordnico, vease la patente USA No. 3.129.224,

En general, se hace reaccionar un doido con wm
agente de cloracibn para producir una mezcla de reaccidn que
contiene al cloruro de 4cido deseado. Esta meszmcla de reaccidn -

discontinuamente, con preferencia bajo vacfo a una baja tempe- |

Durante los procesos de cloracidn y destilacién
S : . !
anteriores, se obtienen subproductos, polfimeros y productos de

degradacidn que causan una disminucidn en el rendimiento~dél B

son sensibles a la tempefatura v tienden a degraderse y/o poli-

merizarse cuando se someten a temperaturas excesivas durante
cidn. Los productos de degradacién .resulitantes pueden ensuciar

este problema, se ha propuesto recuperar los clorurcs de dcido

de le mezcla de reaccidn mediante sl uso de evaporadores de

poradores son costosos en su empleo y funcionamiento y el ensu-

‘ger un problema.
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Un objeto de esta invencidén es proporcionar un
procedimiento mejorado pare la recuperacién de cloruros de 4ci+
do de mezclas que los contienen.

. 0tro objeto de la invencidn es recuperar cloru-
ros de doido de mezclas de reaccién en grendes rendimientos.

Los anteriores y otros objetos se efectuan por
un procedimiento para la recuperacién de un cloruro de dcido de
una mezola qﬁe lo oontiene, que comprende destilar el cloruro
de decido de la mezcla, en presencia de una cantidad eficaz de
un aditivo me jorador de la destilacidn que permanece sustanciaj
mente lfquido bajo las condiciones de la destilacidn.

Preferiblemente, el proceso e usa para recupe-

rar cloruros de Acido que tienen la estructura:

0

- r H
t ) (CH2) -C-C1
- :<X - - :

(S !

en la que X es un dtomo divalente de ox{geno o azufre y n tiene
un valor de 0, 1, 2 § 3.

Lo mezcls preferida de la cual se recupera el
cloruro de dcido, es una mezola de resccién producidae por clo-

racién de Un 4cido que tiene.la estructura:

o

l ——'w—( CHa) ~C~OH

..ux./

con un agente de cloracién.
Los agentes de cloracién preferidos son cloruro

de tiomilo (SOCLlp), tricloruro de fésforo (PCl3) y pentacloruro

de fésforo (PCls). Un agente de cloracién particularmente preﬁg
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rido es cloruro de tionilo. El cloruro de tionilo se prefiere

debido al hecho de que los productos formados (excepto el clo-
ruro de deido) son'gases ¥ pueden ser separados de un modo relgd
tivamente fécil de la mezela de reaccidn, y cualquier exceso ad

cloruro de tionilo pueds ser separado de la mezcla de reaccidn

| por destilacidn.

Ejemplos de cloruros de 4cido que pueden ser re-
ouperados segin el proceso de esta invencidn, son los cloruros

de dcido de los siguientes &cidos:

deido alfa-tienilacéticoy

{ dcido beta~tienilacético;

deido alfa-tienilearbox{lico;

 doido beta~tieniloarboxflico;

dcido alfa-furilecarboxflico;
£cido beta-furilcarboxflico;
deido alfa—furilacético;
deido beta=-furilacéticoy

dcido 2~(beta-tienil)-propidnico; y

4dcido 3~(alfa-furil)-propidnico.

Preferiblemente, el cloruroc de dcldo se destila

' de la mezcla de reaccién en presencia de una cantidad eficaz de

1un aditivo mejorador de la destilacidén de organopolisiloxano ¢

aceite mineral, que permanece sustancialmente l{fquido bajo las

condiciones de destilacién,

El proceso de esta invencidn ha permitido recu-

perar grandes rendimientos del oloruro de 4cido deseado, asi

| como recuperar cloruros de &cido de los residuos hasta ahora

desechados,

No se entiende de forma definitiva sl mécanismo

por el cual el presente proceso consigue estos resulitados deseg
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dos. Sin embargo, se cree que el aditivo me jorados de la des-
tilacién aqui empleado puede (1) actuar como un medio de inter-
cambio térmico evitando la polimerizacidn y/o degradecidn de
los cloruros de 4cido, 6 (2) funcionar como un medio filuidifi-
cante para los subproductos, permitiendo una destilacidn méds
completa del cloruro de dcido. ELl mecanismo puede estar basado
en uno o embos de estos mecanismos.

La seleccidén del editivo mejorador de la destilg
0ién depende en un alto grade del clorurd de 4cido particular
a recuperare. Bs esenclal que el aditivo mejorador de la desgti-
lacién permanezoa sustancialmente liguido bajo las condiciones
de destilacién, es decir que tenga uns baja volatilidad a la
temperatura y presidn de destilacidn.

Teniendo en cuenta la instalacidén y proceso em-
pleados, ei aditivo me jorador de la destilacién se selecclona
de manera que la cantidad de aditivo veporizado encontrado en
el cloruro de deide destilado, se mantenia por debajo .de un
nivel permisible, por encima del cual el cloruro de 4cido desti

»

lado carece de utilidad o es indeseable para su firglided pro-
yectada. Este nivel permitible depende del cloruro de écido per
ticular producido, del tipo de aditivo me jorador de la destila~
cibn usado, de las ulteriores etapas del proceso efectuadas so-
bre el oloruro de 4cido y del uso particular al cual estd des-
tinado el productos final (para el cusl el cloruro de 4cido es
un intermediario).

Adicionalmente, el aditivo mejorador de la des-
tilacién no deberd polimerizar y/o degradarse a las temperatu-
ras y presiones de la éestilacién. Es altamente conveniente que
que el aditivo mejorador devla destilacidén sea insoluble en el

cloruro de 4cido particuler obtenido y en los subproductos de
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-subproductos del aditive y cloruro de dcido restante, puede

| destilarse para gseparar el adictivo para su reutilizacién, EL

| son bien conocidos en la tdenica, tal'y como se describe, por
469, las cuales se incorporan aqui unicamente con fines de re—

| organosilicio que comprenden esenciglmente 4tomos de silieio.

en donde los radicales R representan radicales orgénicos tales

. _'5;_
la reaccidn de manera que, tras fterminarse la destilacién, el
aditivo pueda separarse en fases de los'subproductos v del res- .

tante cloruro de 4cido y volverse a emplear. Opcionalmente, y

despuéS‘dé completarse la destilacidn, el residuo que contiens

residuo que contiene aditivo puede igualmente ser desecﬁado,
pero por ragzones econdmicas esto puede ser indeseable. )

7 Los adiivos me joradores dé la destilacién pafti~r
cularmente preferidos, son los organopolisiloxanog ¥y los aoeiteb
ninerales. '

Los orgaropolisiloxsnos que pueden ser_usados-env
la realizacidn de esta invencidén y sus métodos de“obfencidn,i

ejemplo, en las patentes USA Nos. 2,384.384, 2.398.187 y 2.604;
ferencia. En general, estos poliszloxanos son polimeros de

conectados entre si por 4dtomos de oxfgeno y radiocales orgdnicos
enlazados & los 4tomos de silicio a través de enlaces carbono-
silicio. Pueden ser cfclicos, pero preferiblemente son de carag

ter lineal, y su unidad recurrente de estructura puede repreéég'

tarse por ls férmulas

como alquilo, alieciclico, arilo, alcarilo, aralguilo y alguenilo.

Preferiblemente, en este invencibén se usan dimetilpolisiloxanos
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debido a su gran estabilidad. Es particularmente preferible qug
sean usados dimetilpolisiloxanos lineales terminados con grupos
trimetilsiloxi no- reactivos. Organopolisiloxanos prefridos son
los fluidos de silicona SWS-101 de SWS Silicome Corporation,
Adrian, Michigan. Un fluido de 8ilicona perticularmente prefe—
rido es SWS-101(50).,

Como aditivo mejorador de la destilacidn , puedd
emplearse mezclas de organopolisiloxanos, Generalmente, los 4
organopolisiloxanos son siempre mezclas incluso cuando se rarie
de un mondmero puro, conteniendo el producto resultante poll-
meros de diversa longitud de cadena. El peso molecular prome-
dio, la distribucidn del peso molecular, la viscosidad, los
puntos de ebullicién y otras propiedadss f£lsicas, son facilmen-
te controlables por métodos conoeidos, fales como ajuste de las
condiciones de hidrolisis ¥ condensacidén, del tipo y porcentaje
del catalizgdor.ysado, del diluyente usado, del organosilicio l
a polimerizar y de los procesos de tratamiento y pos—tratamientp.

Los aceites minerales que pueden ser usados en
la reelizacién de esta invencidén son bien conocidos en ls téc-
nica. Los aceites minerales preferidos son MARCOL 82 y 87 de
Exxon Corporation.

El proceso de degtilacidén (discontinuo o conti~
nuo) se efectua de forma conocida y, en consecuencia, no es ne-
cesario’ describirlo con gran detalle. En general, las condicio-
neg de temperatura y presidén (preferiblemente sub-atmosferica)
usadas en el proceso, dependerédn del cloruro de &cido particular
a recuperar y de los otros componentes de ls masa de destilacidn.

" Para recuperar el clorurc de 4cido de la mezcla

que lo contiene, se usa wna "cantidad eficaz" de adiilvo mejo-

rador de la destllacidn. Esta cantided eficaz de aditivo es
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| eloruro de 4cido en la mezela . Una gama particularmente pre-— -

nentes.

| aditivo mejorador de la destilacién se efiade directamente a la

Imegela de reaccidn resultante de la reaccién del 4cido con el

- 1=
‘aquella cantidad de aditivo que fluidificard suficientemente

a la masa de destilacién para eviter la polimerizacién y/o de-
gradacidn del cloruro de dcido bajo las condiciones de destila
cibn ¥ conséguir la nmédxima recuperacidn de cloruro de Zeido.

Los expertos en la materis podréﬁ determinar facilmente la cane
tidad 6ptime a user en cualquier caso para conseguir la mdxima
recuperacidn de cloruro de 4dcido. La cantidad éptima de aditi-

ferida es la de 50 a 150% aproximgdamente.
- El proceso de esta invencién ha resultado ser

particularmente 4til en la recuperacién de cloruro de tiofeno-

 deido alfa-tienilacdbico con oloruro de tiomilo.
' Deberd entenderse que ol presente proceso es
aplicable igualmente & la recuperacidn de otros clorurog de

dcido obtenidos por'otras regcciones y a partir de otros cbmpo~

agente de cloracidén. La mezcla resultante se somete luego a des.
tilacién., El residuo de_la destilacidn contiene los sub?roducto
dei aditivo de la’'cloracidén y una cantidad menor del cloruro de
£cido deseado. Una ventaja de esta modalidad de la invencidn

es que c¢ualquier subproducto no voldtil presente en el residuo

vo usadz dependerd de la mezola particular de cloruro de 4cido |
| & tratar, del aditivo me jorador de la destilacidén usado y de’
las condicionss de destilacién. Se ha encontrado que puede usay

Se una gama de 25 a 300% aproximadsmente, basado en sl peso d{lb

En 1ls modalided preferida de esta invéncidn, o1l

~-2=-gcetilo de la mezcla de reeccién producida por cloracidn de

ol

0 producido durante la destilacidn, permaﬁece en suspensién o
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golucién en el aditivo mejorador de la destilacidn, pudidndose
separar facilmente del destilador en estaddé fluido.

Igualmente, los mejores resultados pueden ser
obtenidos por la adiciéndal aditivo mejorador de la destilacién
gl residuo que permansce despuds de la destilacidén de una parte
principel del cloruro de dcido, continudndose entonces el pro-—
ceso de destilgeidn,

- Los sigulentes ejemplos son ilustrativos de la
presente invencién y no hen de ser considerados como limitati-
vos de lg nisma,

EJEMPLO 1
Se carge un matraz de 500 ml con 250 g de una
mezcla de reaccidén obtenida por cloracidén de 4eido alfa-tienil-
acético con cloruro de tionilo. Se afiade al matraz 232 g de
aditivo mejorador de le destilacién, el cusl consiste en el
fluido de silicoma SWS-101 (50) de SWS Silicon Corporation,
Adrian, Michigan, E1 SWS~101 (50) tiene las sigulentes propie-
dades:
Batructuras un dimetilpolisiloxano lineal terminado con
grupos trimetilsiloxi no reactivos;
Vigcosldad: 50 centistokes a 25°C;
Dengidad especificas 0,963 a 259C; ‘
Volatilided (pérdida de peso durante 24 hores a 150°C): 1%
Presién de vapor: 0,01 mm Hg a 25°C,
El contenido del matfaz ge destila a 5 mm Hg
(absolutos) y 89°C ( temperatura calderfn). En unas tres horas,
se obtienen aproximadamente 221 gramos de clorurc de tiofeno-—2-
acetilo sustencislmente PULo.
BJEMPLO 2
Un matraz de 1.000 ml se carga con 400 gramos
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~ (absolutos) y 90°C (temperatura calderfn). En el plagzo de tres

| son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no al-|

de una megzela de reaccidn obtenida por cloracién de 4eido alfa-
tienilacético con cloruro de tionilo. Se afiaden gl matraz 369

gramos de aditivo mejorador de la destilacidn,’consistente en gl
fluido de silicona SWS-10L (50). |
El contenido del matraz se destila a 5 m Hg

horag y media aproximadamente,'se obtienen unos 362 gramos de
clorure de tiofeno-2-acetilo sustancialmente puro.

- Descrita.suficientemente la naturaleza del in;
vento, asi como le manera de realizarse en la préctica, debe

hacerse constar que lasraisposiciones anteriormente indicadas |

teren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

l.- Procedimiento para recuperar un cloruro de Acido
de una mezcla que lo contiene, caracterizado porque comprende
destilar el cloruro de 4cido de la mezcla, en presencia de una
cantldad eficaz de un aditivo me jorador de la destilacidn que

permanece sustanciaimenxe 1lfquido bajo las condiciones de destil

lacidn.

2.~Procedimiento segfin la reivindicacidén 1, carascterizado
porque la cantidad eficaz es de 25 a 300% aproximadamente, baéﬂ
do en el peso del cloruro de 4cido. _

3e~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carace
forizado porque dicho aditivo és un zceite mineral.

4.~ Procedimiento segfin la reivindicacién 1, carac~
terizado porque dicho aditivo es un organopolisiloxano.

5e= Procedimiento segiin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque la destilacibn se efectua a:présién“sﬁb—atmos—
férica. '

6.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque el oloruro de deido es cloruro de tiofeno-2e-
acetilo.

f;n Procedimiento segin las reivindicaciones anterio=
res, caracterizado porgue la mezcle que contiens cloruroc de
dcido se obtisne por cloracidn de un 4oido de férmulas

[

lf —!"_(CHz)n'g'OH

en la que X es un dtomo divalente de oxigeno o azufre y n tiene

un velor de O, 1, 2 6 3, con un agente olorante elegido entre

cloruro de tionilo, tricloruro de fésforo y pentacloruro de £és=
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- foro.

4o de cloracidn es cloruro de tionilo. y

de una mezcla que lo contiene, tal y como queda sustancialmente

| por unae sola care.

- 11 -

8+~ Procedimiento segfn la reivindicacibn 7, carace

terizado porque el 4eido eg 4cido alfa~tienilacdtico y el egen~
9.~ Procedimiento pare recuperar un clorurc de dcido
descrito en la presente memoria.

- Esta memoria consta de 11 hojas eseritas a méquina

COMPANY.

2 W, GOMEZ
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