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MEMORIA DESCRIPTIVA 

p a ra  s o l i c i t a r

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

en

E S P A Ñ A  

por VEINTE s^os

a nombra da Diw^g Chemische Fabriken  A k tia n g e se lls -  

c h a f t ,  en tid ad  alemana, e s ta b le c id a  en Berlin-W aidm annslnst, 

ALEMANIA, p o r

"UN PROCEDIMIENTO PARA OBTENER B3TER1S ALUA- 

"MÍNLUOS ACIDO -FENILCAR BONICO".

En l a  p a ten te  alemana 516.285* C l*12q* se  

d e sc r ib e  un procedim iento p a ra  l a  obtención de á s te r e s
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alcam in icos halogenados d e l ác id o  fe n ilc a rb ó n ic o , cu­

ya id e a  b á s ic a ,  e s  co n v e rtir  fen o le s halogenados en 

lo s  á s t e r e s  del ácido  clm rocarbónioo, y co n v e rtir  é s ­

to s  con alcanolam inas en á s t e r e s  a lcam in icos d e l á c i­

do fe n ilca rb q o n ico . Al r e a l iz a r  e s te  procedim iento 

se  han observado d is t in to s  in con ven ien tes. No se  ob­

ten ían  productos uniform es, y lo s  rendim ientos eran  

e s c a s o s .

Ahora se  h a d e scu b ie rto  que sepueden conse­

gu ir  denanora f á c i l  y con buenos rendim ientos l o s  á s t e ­

r e s  aloam ínioos del ácido  fe n ilo a rb ó n ic o , s i  sobre e l  

e s t e r  d el ácido  (3 -b ro m etilc lo rocarb ón ico  d e l fe n o l, 

que se  obtiene por tran sform ación  de fen o l con á s t e r  

d e l ácido  ^ -b rom etílc lo rooarb ón íoo  en p re se n c ia  de 

p i r id in a  o de o tr a  base  o rgán ica , se  hace ac tu ar una 

so lu c ió n  de triN ietilam rná. Pn lu g ar  de l a  tr im e t i-  

1 amina pueden em plearse tam bián o tr a s  am inas, por ejem­

p lo ,  aminas p r im a r ia s , como m etildm ina, o se cu n d aria s , 

como l a  d im etilam ina, y en lu g a r  d e l á s t e r  d e l ácido  

^ -brcm etiloborocarbón íoo  pueden tambián em plearse 

o tro s  á s t e r e s  d el ácido  h a lo g en a lk ilo lo ro o arcó n ico  con 

halógeno f i n a l ,  por ejem plo, á s t e r  del ácido /3-hmboge— 

n o p ro p ilen c lo ro carcón ico .

Entonces e l  cu rso  de l a  reacc ió n  e s  e l  s i ­

g u ien te :

Br.CHg.CHg.O.CC.Cl + R.OH = Br.CHg.CHg.O.CO.O.B +
N si (CR^^N.CEg.CHg.O.CO.O.R, donde R s i g n i f i ­
ca  e l  r e s to  f e n i l i c o .
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Per co n sig u ien te  en a l  caso  d e l  fen o l l a  ecua­
ción  da re ac c ió n  e s :

Br.CKg.CHg.C-.CC.Cl + C ^ O H  = Br.CHg.CBg.O.CO.C.C.^
+  N ( C B ^  =

( CH^) ^ .N . CHg.CBg .0 *  CC. 0^ C ^ .

P ara e l  bromuro d el á s te r  c c l in ic o  del ácido  

carbónico d e l d i e t i l l e s t i l b e s t r o l  r e s u l t a  l a  s ig u ie n ­

t e  ecuación  de tran sform ación :
= 2 ^

H-5 2̂

¿ r

6E4-C = .  C . C ^ . O B  =

C2H5

- n f  q* * ^ * 0 . 0 0 . 0 . C H ^ .O E ^ .B r

CgHs 5̂̂
.C H -.C . c o .  c c ^ . c=  = 0 . ,

=2X5
O.OC.O.CB^.CB^.N^(CB-),

Br
E J E M P L O  1

Bromuro d e l á s t e r  c c l in ic o  d e l ácido  f e n i l -
carbón ico .

9^4 g  de fen o l y 7# 9 g de p ir id in a  ee d isu e l­

ven en 100 eme de benzol anhidro. A e s t a  so lu c ió n  se 

anaden a gotas,, a l a  tem peratura ambiente y ag itan d o ,

18 ,75  g  de á s te r  del ácido  ^ -b ro m etilc lo ro carb ó n 'co .

d ien te  combinación de c lo ro . P ara  com pletar la  t r a n s ­

form ación se  h ierve  durante unas horas a l baño de maria 

con r e f l u jo .  Luego se  absorbe p are  s e p a r a r  e l  c lo rh i­

drato  de p ir id in a ,  y el resid u o  de l a  absorción  se  la v a

-  3 -



1826 3 8
com b a a z e l. E l f i l t r a d o  blaa.ce se  la v a  ooa agua de h ie§

lo  y coa l e j í a  só d ic a  d ilu id a  r e fr ig e r a d a  cea  h ie le .

La so lu c ió n  de benzol sep arad a se seca  coa c lo ru ro  c á l -

c ico  y e l  d iso lv en te  se evapora ea e l  v a c ío . Queda un

^ re sid u o  o leoso  de 20,8 g , que e s  e l  á s t e r  d e l ácido  í 'e -

n i l -  ^ -b rc m e tilca rb ó a icc .

A 20,5 g de e s t e  á s t e r ,  d isu e lto s  ea 70 eme

de benzol anhidro, se  anaden 60 o me de una so lu c ió n  a l

lp  de tr im etu ian ín a  ea  b eap o i. E s ta  n e z c la  ua tr& ns-

10 fai-naczón se  c a l ie n ta  ea  e l  tubo de bomba a 60- 70* .

Al cabe de algunas h sra s  ha term inado l a  re a c c ió n . Les

c r i s t e l e s  sep arad os son ab sorb id os del benzol, se  lavan  
ea e l  absorbedor coa benzol y ó ter y se  secan ea $1 va-

c^o. Rendimiento lp ,7  g .  Para l a  depuración se  pueden

15 d iso lv e r  ea alcoh ol ab so lu ta  y p r e c ip i t a r s e  de nueve cea

ó ter  se c o . F .p . 124-12&* coa descosiposición .

A n á l i s i s :  0 ,2500 g  consumen 8 ,2 5  orno de AgNO^
ca lcu la d a

n/10  =  26,58 % Br 
2 6 ,3  % Br

20 E J B M P L 0 2
Brmmurc d el á s t e r  c o lin ic o  d e l Óoide d u e t i le s — 

t i lo e s t r e lc a r b ó n io e

10,72  g de t r a n s - 4 ,4 ' d iex i-s^ /? - d i e t i l - e s t i l b e -  

no se  d isuelven  can ad ic ión  de 7#4 8 de p ir id ia #  en 120 eme 

25 de benzol anhidra y  se  añaden Ib , 3 g d e l á s t e r  del Aci­

da /5 -b re m e tilc la ra c a ro ó n ic a . p a r e c e  laace iÓ a  in ­

m ediata p a ra  cuya term inación  se  n íe rv e  ada durante 4 

ñ eras can r e f l u j a .  Lúage se  se p a ra  e l  o le rh id ra te  de
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J ? i r id in a s ,  se  la v a  e l f i l t r a d o  con agua de h ie lo , se  se ­

ca y e l  d iso lv e n te  -e evapora en e l v a c io . Residuo 

21 g de a c e i t e ,  que pronto se  s o l i d i f i c a  c r ista lin am e n ­

t e .  Daspues ¿e nueva d iso lu c ió n  de ísop rgp an o l, se  ob­

tie n e  17*6  g de su s ta n c ia  pura con F .P . 122-125^. Va­

lo r  de brome: 0 ,3034  g consumen 10,55 eme de AgNO  ̂ 4/1C 

-  27,o ,  calcu lad o  28,18 %.

17,6  g  de á s te r  del ácido  d io x i - ^  ,^ - d ie t i l e s -  

t i lb e n o  - -brom etilcarbón ioo  se  d isu elven  en 26 orno 

de so lu c ió n  de tr im etilam in a  a l  16 % y s e  c a lie n ta n  en 

e l  tubo d e  bomba durante unas horas a 6 0 -7 0 °. T rans­

cu rrid o  e s te  tiempo se absorbe, se  la v a  con ben zol, se  

cubre con é te r ,  y se se c a  en e l  v a c io . Rendimiento en 

producto bruto 20,7  g , t e o r ía  21,3  g* Después de re -  

c r i a t a l i s a c ió n  por dos veces de iecpropanol se  o b t ie ­

ne e l á s t e r  c o lln ic o  puro con un F .P . 1$6-1$7.*5° con 

descom posición.

V alor de bromo: 0 ,4774 g consumen 13#$5 AgNO^

. n/10 st 23# 4 % B r, ca lcu lad o  23 ,24  %.

E ste  s o l ic i t u d ,  que corresponde a l a  p r e ­

sen tad a  en Alemania e l  3C de diciem bre d e  1941, b a jo  

e l  adinero B. 86.702 IV c/12q, se  acoge a le s  b e n e fic io s  

del a r t ic u lo  51 del v ig en te  E sta tu to  de Propiedad In ­

d u s t r ia l .
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Los puntes de in v a a c iá a 'p rc p ia  y auova que 

se  p resen ten  p e re  que sene o b je to  de e s te  P etan te  de 

Invención en Espeña p er  VEINTE en es, sen l e s  s i g u í  en - 

$ t e s :

1$ -  Un procedim iento p e ra  obtener á s t e r e s  

aloam ínioos d e l ^cide fe n ilo e rb é n ic c , c a ra c te r iz a d a  

parque se  t r a n s fe r ía n  fe n o le s  en pre-sencia de b ase s 

o rgan ices cen á s t e r  de ^cfdc h a lo g en a lk ilo lo ro o arb án io o , 

1C . y sab ré  e l  p rad u cta  de re a c c ió n  obten ida se hacen a c ­

tu ar  combinaciones a lk ila m in ic a s , p er  e je a p le ,  t r im e t i la  

n in a .

28 -  Un procedim iento según se r e iv in d ic a  en

e l  punta 1 2 , ,  c a ra c te r iz a d #  parque como á s t e r  de ácido 

qc h a lo g e n a lk ilo lo ra o a rb ó n io c  se  em plea un á s t e r  d e l  d e id o

(5 -br onet i l c  Aer e c ar b án i  o #.

38 -  Un prccedim iento  según se  r e iv in d ic a  en 

e l  punte 2 8 .,  c a ra c te r iz a d a  porque sab ré  fe n o l, en p re ­

se n c ia  de un agente que combine á c id o s , se  d e ja  ac- 

¿Q tu ar  á s t e r  del ácido  (S -b ram o alk ilo le ro carb én ice , y e l

producto de re acc ián  abtenido se pene en reaco íán  cen 

una cembinaoíán a lk ila m ín ic a , por ejem plo; tr im e tila *-  

mina.

48 - Un procedim iento según s e  re iv in d ic a  en
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e l  punta 2 3 . ;  c a ra c te r iz a d a  parque sab ré  b i e x i - d i e t i l -  

e s t i lb e n a , en p re se n c ia  de un agente que ca& line Aci­

d a s , se  hace actuar ^ s te r  del <fcida p -b re m e a lk ilo le -  

rp c a rb fn io a , y e lp r a d u c t a  de reacc ió n  eb tan ida se  p a­

ne en reacc ió n  can una cen tln ao i^n  a lh ila m in ic a , per

e je s p le ,  t r íB e t i la m in a .

- Un preced .lu ien te p a ra  abtener e s t e r e s  

a lcam in icas d e l á c id e  fe n ilc a rb é n ic a .

T al y cerne se  ha d e sc r ít#  en l a  Menmr i  a que

antecede y can l a s  f in e s  que s e  han e sp e c if ic a d a .

E s t a  Mamaria c an sta  de s i e t e  h a ja s  e s c r i t a s  

p a r  una s a l a  c a ra .
M adrid, J*_6
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