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PATENTE DE INVENCION

Ref, 140,153, 1 8 796 8
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MEMORTIA DESCRIPTIVA
sobre:
"Procedimiento de preparacidén de &cidos carboxflicos
derivados del difenilo."

-~

Solicitante : N. V. ORGANON, residente en Kloosterstraat
6, 088, Holanda,

| Ermmrse

Este invento se refiere a un procedimiento
de preperacién de &cidos carboxilicos, derivedos del di-
fenilo.

Algunos é&steres del 4cido 2-fenil-tetra~ ¥
hexa~hidrobenzéico, poséen valiosas propiedades terapéu-
ticas; los fcidos a que este invento se refiere derivan
de ellas su importancia como producto intermedio,

Hasta ahora no se na descrito en muchas
obras el fdcido 2-fenil-tetra-hidrobenzdico., Puede prepa~
rarse por ejemplo, afladiendo &cido eianhfdrico & 1a o
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fenil-ciclohexanona, extrayendo el agua del producto ob-
tenido y saponificando el grupo carbonitrilo.

El &cido 2-fenil-hexa~hidrobenzéico, es co-
nocido. Hasta ahora se ha preparado partiendo del &cido
difenil-2-carboxflico, por reduccién con sodio y alcohol
amf{lico. Esta reducci én, sin ewbargo, es muy molesta.
Requiere elevadas cantidades de sodio y un gran aparato,
a la vez que hay que adoptar precauciones severas contra
incendio, ya que solo se obtiéne un rendimiento razonsable
en el caso de que la reaccién sea enérgica.

Se ha comprobado que este &cido 2-fenil-
hexa-hidrobenzéico, puede obtenerse sin molestia alguna
por reduccidn del écido- 2-fenil-tetra-hidrobenzéico de
acuerdo con métodos conocidos en esencia, por ejemplo
reduccidn catalitica con hidrdgéno.

BJ EMPLOs
(a)s Preparacidn del 4cido 2-fenil-tetra~hidrobenzdico.

Esta preparacidn se lleva a cabo de aouerdo

con las etapas siguientes:

saponiflcacion
_~cy — COCH

La saponificacidn puede verificarse tanto
en medio alcalino como en medio &cido, A una solucidn
de 110 g. de 2-fenil-ciclohexanons en 1,250 ml, de alco-
hol, se afiade una solucién de 205 g. de KCN en 240 ml, de
agua hirviendo., En el frasco se monta un condensador de
reflujo, a través del cual se afiaden 200 ml. de &cido
acético glacial, en pequefias porciones y agitando, Des-
pués de someter la mezcla a ebullicién durante 1-1/2 ho-

ras, se vierte en caliente en 5.1. de agua helada y se
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realiza la extraccidn mientras se sgita con &ter, ILa
soluoidn etérea se lava con agua hasta la reaccidn neutra
Yy se seca con sulfato addico y adicidén de un poco de carbén .
activado. A continuacidn se evapora cuidadomamente el.
éter hasta que el producto esté seco. E1 peso de lsa
2-fenil-l-ciano~l-~oxi-ciclohexanona obtenida es de 120 g.
A una mezcla de 1,200 ml. de piridina seca y 50 ml. de
oxiclorurc de fdsforo, se afiaden 120 g. de cianhidrina y

70 ml, de oxiolorurc de fésforo, en peéueﬂas porciones., La

mezola se somete a ebullicidn, bajo reflujo, durante tres
horas, La mezola de reaccién se vierte en 2-1/2 kgs. de
iodo y 900 ml, de &cido clorhidrico concentrado, realizén-
dose la extraccidén mientras se agita con éter,

La'solucidn etérea, después de lavarse con
agua, 8e traubaja o trata del modo corriente.

Se obtienen 70 g. de 2-fenil-tetra-hidro-
benzonitrilo, que hierve a 179-1922C., bajo una presién
de 17 mm,

Se someten a ebullicidén 76,5 g. de este
nitrilo, durante 48 horas, con 380 ml. de Acido sulfdrico
al 5046 y 765 ml., de &cido acético glacial, Despubs de en-
friar en hielo y sal, se afiade una~solucidn de hidrato
aloalino, para ajuster el pH a 6, El precipitado obtenido
ge separa por filtracidén, combinada con aspiracidén, se
agita con &ter y vuélve a filtrarse oon aspiracién, La
solucidén etérea se agita con una solucién de hidrato alca~
lino, después de la cual se acidula la capa aloaline de
agua. De este modo se obtienen 35 g. de &cido 2-fenil-
tetra~hidrobenzéico, que tiene un punto de fusién de
155~-15720C. '

(b) Preparacién del fcido 2~fenil-hexa~hidrobenzéico, por
reducoidén del &cido 2-fenil-tetra~hidrobenzéico.
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Se hidrogenan 10 g. de é&cido 2-fenil-tetra-
hidrobenzéico obtenido segin (a) o de otro modo, con 20 ge
de un catalizador de PdéBaSO4 al 2-1/2 %, 400 ml. de &ci-
do acético gleoial, y 10 ml, de sto

4
be més hidrdgeno. Si se desea, la mezcla se calienta algo.

hasta que no se gbsors

Después de la adid én de un litro de agua se evépora hasta
obtener un pequefio volumen., E1 4cido 2-fenil-hexa~-hidro-
benzbico que oristaliza, puede recristalizerse, si se desea
en &éter de petrdlec. Punto de fusidén 104-1062C.
N O T 4A
Hebiendo ya descrito ampliamente la natura-

leza del invento, asf como la manera de llevarlo a cabo en .

la préctica, debe hacerse constar que las disposiciones

~anteriormente indicadas son susceptibles de modificaciones

de detalle, sin que por ello se altere el principio funda~
mental del invento, Tambien se hace conatar que este in-
vento se refiere a una patente presentada en Holanda, con
fecha 27 de abril de 1948, bajo el n2 140,153, acogiendose
por lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios
Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la
esencia del referido invento y por lo que se solicita,
patente de invencidn, por veinte afios en Espaflay "Proce-
dimiento de preparacidén de &cidos carboxflicos derivados
del difenilo®; ceracterizéndose por lo siguiente:

12.- Procedimiento de preparacién de Acidos
carboxflicos derivados del difenilo, caracterizado por
pernitir la obtencidén de &cido 2-fenil-tetra~hidrobenzdico,

22.,- Procedimiento de preparacién de écidos
carboxflicos derivados del difenilo,oaracterizado porque
se aflade #cido cianhfdrico a 2-fenil-ciclohexanona y el
producto obtenido se somete a la extraccidén del agua y a
la saponificacién del grupo carbonitrilo, en cualquier
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32,~ Procedimiento de preparacién de &cidos
carboxflicos derivados del difenilo, caracterizado por
reducirse el 4cido 2-fenil-tetra~hidrobenzéico a &cido
2-fenil-hexe~hidrobenzéico,.

4¢.~- Procedimiento de preparascién de 4cidos
carboxflicos derivados del difenilo, caracterizado porque
el fcido 2-fenil-tetra~hidrobenzéico, se hidrogena catall- .
ticamente con hidrdégeno,

B2.~ Procedimiento de preparacién de &cidos
carboxflicos derivados del difenilo; tal y comoqueda
substancialmente descrito en la presente memoria,

Esta memoria consta de cinco hojas, escritas

& méquine por una sola cara.

Madrid, 26 de abril de 1949
R.V. ORGANON,

mar Poder de J. GO



	Bibliographic data
	Description
	Claims



