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IdTRODUCCIOU

por "Uil FROCEDI [IE.DC PAiRi La OBTENCION DE L& FEHIL-ETIL-ACE
T4 IDAY, a favor de LALORATORIO 1ARTIM CUATRECASAS, S.i., de
nacionalidad espafiola, residente en LARCELOHA, calle de Valen-

cla, n? 304,

LIBLCRIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a un procedimiento
para la obtencidén de la fenil-etil-acetamida.

En la invencidn se considera el proceso operatorio
gue comprende el paso por un elemento internedio, cual, es el
dcido fenil-etil-acético o sus ésteres el cual es tratado para
obtener la fenil-etil-acetamida, formando en é1 ya sea la sal
aménica seguido de deshidratacidn de ésta, ya sea la formacidn
del cloruro del citado acide fenil-etil-acético, ya por la
transforracidn de los ésteres en anida con intervencidn del

amonfaco.

En el »rocedimieunto, se indican como fases auxiliares,
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la obtencidn del mencionado &cido fenil-etil-acético que pue-
de obtenerse a partir del fenil-etil-etanonitrilec, o del &ci-
do fenil-etil-barbitirico o bién, del 4cido fenil-etil-mald-
nico, sus sales o sus ésteres.

5. En la obtencidn de la fenil-etil-acetamida a partir
del dcido fenil-etil-acético se puede actuar mediante un paso
previo por la sal amdnica y deshidratacidén de ésta, o por un
paso que comprende la formacidn del cloruro del &dcido fenil-
-~etil-acético, |

10. Segin el primer caso, la formacidn de la sal amdnica

y deshidratacidn de ella, olkedece a la siguiente reaccidn:

CSH5\ CGHS\ C6H5\
- 0 —— He DI, e = O I
/CH CCOH ¢+ IIH3 | /C{ COONli4 /CJ COJH2 + 320
CaH5 CaH5 CéH5

Para facilitar la explicacidn se aclara con los si-

gulentes ejemplos.
EJEUNPLO I.

15. Se mezcla una parte de 4cido fenil-etil-acético con

una parte de carbonato amdénico, ce calienta a 12000, durante
2 horas, en el itranscurso de las cuales va destilando agua y
se desprende anhidrido carbdnico, después se sube la tempera-
tura a 180°C, que se mantiene hasta que no sale mds agua. Fi-
20. nalmente se destila al vacio, recogiéndose la amida a 180-

-85°C a 15 m.m

Se cristaliza en éter, dando unas agujas blancas que
funden é 83°C con un rendimiento del 863,

EJENPLO _II.

25. Se disuelven una parte de dcldo fenil-etil-acético

en cinco partes de amoniaco concentrado, se va destilando has-
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ta que no pase mas agua y se continda como en el ejemplo an-
terior.

En losg dos ejemplos que se han indicado se puede fa-
cilitar la reaccidn, una vez formada la sal aménica, afiadien-
do a ésta cuando estd bien seca, un deshidratante,

EJENPLO III.

Se mezclan intimamente, una parte de &cido fenil-etil-
-acético con tres partes de urea. Se calienta en un vaso a
bafio de aceite a 180°¢C durante tres horas, Una vez frio, se
trata con agua y el resfduo insoluble se cristaliza en éter,
obteniéndose la fenil-etil-acetamida, con punto de fusidn de
82°C, y con un rendimiento de 56%.

En el segundo caso, se ha indicado, la obtencidn de
la fenil-etil-acetamida se realiza a partir de la formacidn
del cloruro del &cido fenil-etil-acético y su reaccidn con el
amonfaco, o con compuestos capaces de proporcionarlo.

las reacciones son:

C.H c.n

654 675
Cli-CO0H 4 S0Cl, ~==- ClI-COCl 4+ SO, + ClH
7/ 2 / 2
Czﬂs : C2H5
C 6H5\ ] 61‘15\
CH-COC1 + ZNH3~= CH-CONH2 + ClﬁH4
o ? /
Chll CéH
2°5 5

Para més compresidn en la explicacidn, se indica el
el siguiente,

EJEILPL O,

Se toma una parte de dcido fenil-etil-acdtico y se

hierve a reflujo durante una hora, con tres partes de cloruro

- de tiohilo. Después se destila el exceso de cloruro de tionilo.

Al cloruro de &cido que queda en el baldn, se le afiaden cinco
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partes de éter, se enfria con hielo y se le hace pasar una
corriente de amonfaco seco.

Con ello se forma la fenil-etil-acetamida que gueda
disuelta en el éter y precipita el cloruro amdnico formado
que se separa por filtracidn. Se evapora el &ter y se obtiene
la fenil-etil-acectamida, que se cristaliza en alcohol. El‘
punto de fusidn es de 83°C, con un rendimiento de 72%.

Como medios para la obtencidn del cloruro indicado,
se pueden considerar igualmente, el oxicloruro, triclorurc y
pentacloruro de fésforo,

La reaccién es también lograda con el bromuro del
édcido, y en lugar del amoniaco puede utilizarse también el
carbonato amdénico como en los ejemplos anteriores.

En el proplo sezundo caso gue estamos considerando,
se ha indicado que la obtencidn de la fenil-etil-acetamida
se realiza a pvartir de los ésteres del 4cido que estamos
presentando como elementc inicilal.

Los ésteres mencionados son transformados en amida
por lo accidn del emonfaco acuoso o aleohdlico.

l.as reacciones sons

Calls dcido C6H5
\ ) \ .
CH-CH ¢ R=0ll ~ecvew- CII-COOR + sal amonica.
”~
Collg CaHél
ry
Cells Celis,
CH-COOR + NH, ====== CH-CONIL, + RO
/ > o’

Se aclara con el siguiente ejemplo:

EJELPLOC,

Una parte de fenil—etil-étanonitrilo cen una parte
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de dcido sulfirico concentrado y cos partes de etanol absolu-
to se hierven durante cuatro horas a reflujo. Después se vier-
te todo sobre agua fria y se extrae con éter. Se evapora el
éter y el residuo se disuelve en cinco partes de alcohol y

se satura con amoniaco seco, dejandolo en reposo durante una
noche. 41 dia siguiente se lleva a sequedad y el resfduo se
cristaliza en éter, siendo el rendimiento de un 52%.

Los ésteres indicados se obtienen ya directamente
del 4cido fenil-etil-acético o por intermedio del fenil-etil-
-etanonitrilo.

Para la esterificacidn se puede usar cualquier alcohol :
y diferentes Acidos, como el fosfdérico, para-toluensulfdmico,
bencenosulfdnico, clorhidrico y bromhidrico alcohdlicos y el
cloruro de para-toluensulfdénilo,

Para la obtencidn de la amida a partir del éster, pue—:
de usarse amonfaco acuoso, pero en este caso requiere la pre-
caucidn de emplear varios dfas en agitacidn. También puede
utilizarse una solucidn de carbonato amdénico en caliente, pe-
ro los rendimientos que llegan a lograrse son muy bajos.

En cuanto al dcido fenil-etil-acético, elemento fun-
demental del procedimiento, puede ser obtenido por hidrolisis
del fenil-etil-etanonitrilo, o por hidrolisis del &cido fenil-
-etil-barbitirico o hidrolizando el dcido fenil-etil-maldnico,
sus sales o sus ésteres.

La invencidn dentro de su esencialidad, puede ser
llevada a la practica en otras foruas de realizacidn que di-
fieran en detalle de las indicadas a titulo de ejemplo, en la
descripeidn, a las cuales alcanzard igualmente la proteccidn
que se recaba. Podrd, pues, llevarse a la practica con los

medios y aparatos mds adecuados, con las proporciones, tiem-
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pos y temperaturas de reaccidn més adecuadas a cada caso,
por guedar todo ello comprendido en el espiritu de las re -

vindicaciones,

=
o
+3
o

ilecha la descriycidn del precsente invento, se decla-
3 L3 14 I3
ra como nuevas y de propla inveacion, las siguientes reivin-
dicaciones:

1. Un procedimiento para la obtencidn de la fenil-

-ctil-acetamida, caracterizado por el hecho de tratar el
4dcido fenil-etil-acético obtenido en fase auxiliar, para la
formacidn de sal amdnica, de su cloruro o de sus ésteres, si-
guiendo un proceso de transformacidn directa de estos resul-
tados para la obtencidn de la fenil-etil-acetamida.

2. Un procedimiento segin la anterior reivindicacidn,
en el que, la sal aménica formada es deshidratada, destilada
al vacio y recogiendo entre los 180° - 85°C a 15 m/m la amida.

3. Un procedimiento seglin la reivindicacidén 1, en el
gue, el cloruro del acido fenil-etil-acético se hace reaccio-
nar con amoniaco o con conpuestos capaces de proporcionarlo,
separando la fenil-etil-acetamida por disolucidn en éter, se-
guida de cristalizacidn,

4. Un procedimiento segin la reivindicacidn 1, en el
que, los ésteres del dcido fenil-etil-acético se obtienen di-
rectamente o bien por intermedio del fenil-etil-etanonitrilo,
y son transforiades en amide por la accidn del amonfaco acuoso

o alecohdlico,
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5. Un procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 4,
en el cual, la fase auxiliar para obtenciédn del dcido fenil-
-etil-acético consiste en tratar por hidrolisis el fenil-
~etil-etanonitrilo, el Acido fenil-etil-barbitirico o el fenil-
~etil-maldénico, sus sales o sus esteres,

6. Un procedimientc para la obtencidn de la fenil-
~etil-acetamida.

Segun se describe y reivindica en la presente memoria

“descriptiva, que consta de siete hojas foliadas y escritas a

midguina por una sola cara.
iindrid, a 9 de ilarzo de 1955.
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