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LELORTIA DESCRIPTIVA
pera solicitar
Pappuy®y® DE IOdVEHXCIOH
' e n

TS PANA

por VIIHTE silos
a nombre de CHEI.ISCHE WERKE ALBTRT, entidad aleunans, ed-

tavlecida en VWiesbaden-Biebrich, Alemania, por:

"UKA I'BJORA IFTRODUCIDA EIf EL PROCEDIIIENTO DE
OBIENCIOI LE ACIDCO FENIL~TOLIL-PROPICHICC".
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Para la produccidn de dcido propidbnico diaril-sus-—
tituido asimdtricamente en la posicidn & y hen sido indi-

cadog variog procedimientos. Bl mds cémodo y tdenicanents
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nfs sencillo, parecia ser ol procedimiento de una fase,

descrito por W. lorsten en Lerichiten der Deutschen Chemis-—

chen Gesellschaft 26, 1579 (1893), que consistia en la de-

pogicidn de hidrocarburos metil-sustituidos, sobré deido
cindmico, con ayuda de dcido sulfdrico concentradc. El tra-
temiento posterior de le prescripceidén 2111 indicada, que
no contiene datos sobre rendimientos, proporciondé le con-

firmacidén de la reasccidn incompleta allf ya indicada, que

deba motivo a un complicado y ruinoso procedimiento de se-
paracidn del dcide formado y del dcido cindmico sin trans—
formar, = travds de las salew de calcio. BEn las condicio-
nes allf indicades, se haolld siempre en rspetidos ensayos
en la mezcla de dcidos obtanide, al wmenos 304 de dcido ci-
némico sin transformar, segin rudo comprobarse mediante
titulacidn con une solucidn de bromo /50 da acuerdo con

de Jong (Chem. Zentralblatt 1912, tomo I, pdgina 162). Por

el procedimiento de sepasrecidén indicado, ze obtenia, en el
mejor de los casos, tan sélo un rendimiento de 50 (zene~
ralmente menor) de #dcido fenil-tolil-propidnico todavia no
1ibre por completo de dcido cindmico. 1 prolongar los tiem—
pos de reaccidn y elevér las'temperaturas, 1o proporciona—
ron mejores rezultados, sino‘que'aumentaba Gnicauente los
productos de sulfuracidn, proporcionando g consecuencisa de
10s procesos de resinificacién, un producto de reaccidn
fuerteﬁonte coloresado.

Se ha descubierto ahora, gue &e obtisne un 4cido

fenil-tolil-propidnico libre de #écido cindmico,,sin tener
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que emplear un procedimiento de purificacidén sspecial, si
reduciendo el tiempo de reaccidn a 2 a 4 horas, mantenien-
do por lo Gemds las condiciones indicadas por i{arsten, ge
agita vigorosaments durante el calentamiento. En este caso
se obtiene dezpuds de precipitar la solucidn de sal asbdica
del 4cido bruto con dcido clorhidrico, directamente un dei-
do fenil-tolil-propidnico, pricticamente analiticauente pu-
ro, y con un rendimiento de 90-95% de la teoria, que en la
titulacidn con bromo, y& nc acusa consumo alguno, estando
por lo tanto libre de dcido cindmico.

No era de esperary que la medida de la agltacidbn
intensa durante la reaccidn hicliera aumentmr tan sustancial-
nents el rendimiento, ¥ que con una sencilla fase de traba-
jo se obtuviera un producto final précticamente puro. Re-
sulta = su vez sorprendente, que el tiempo de la reaccidn
indicado en la bibliograrfia, pueda ser rsducido a 1/5 has-
ta 1/3. En le meyoris de los ensayos se halla ya préctica-
mente el valor ciego en la titulacidn con solucidn de bro-
mo, =l cabo de dos horas de reaccibn. Un calentamiento de
cuatro horas es Unicamente preciso en casos muy raros. Al
sumentar el tiempo de la reaccidn, wuelve a descender &lgo
el rendimiento, 1o cual evidenteuente es motivado por una
insignificante formacidn de derivados de indanona.

El £cido obtenido mediante precirnitamcidn con dcido
clorhiérico, puede ser transformado dirsctamente en la di-
metilamida de dichoAécido, por ejemplo medisnte la intro-

duccidn de dimetilamina gaseosa en su fusidn nentenida a

-3 -
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180-2002C, obtenidndose con wn rendimiento de sl menos
90%. De menera andloga ¥ con imales rendimientos se ob-
tiene la dietilemida empleando dietilamines, ¥ la anmida,

utilizando amonisaco.

Eﬁemglo:

4) 0,6 kg. de dcide cindmico se wezclan con 12 1i-
tros de toluol, agrezdndose lentasente 330 c.c. de dcido
gsulfirico al 96%, mientras se aglita bien. Agitando vigoro-
sa ¥ constantemente, se mantiene la temperatura durante
2 5 4 horas entre 90 y 10028C. Transcurrido este tiempo se
incorpora el producto de la reaccidn con dos litros de
agua, y una vez dejado reposar, se extrae la solucidn acuo-
sa que contiens dcido sulfirico y sulfofcidos. Después de
volverse a lavar por dos veces con alrededor de 1 - 2 litros
de agua, se trata la solucidn de toluol con wvapor de agua,
extrayéndose por degtilacidn ¢ litros de toluol. T1 resi-
duo se aliade & continuacidn = aprdﬁimadauente 3 litrocs de -
una solucidn de sosa al 104, mientras se agita, diluyéndo-
se despuds la solucién débilmente slcelina con ague, hasta
10~12 1litros. Despuds de seperado el toluol todavia res-
tante, se calienta la solucidn acuosa, hasta que y& no wn-
tenga neda de toluol. Despuds de ajustar con dcido clor-
hidrico & un pHg (comisnyo de enturbismiento), se decolo-
ra con carbdén y se filtra. Del filtrado, y mediante nueva
adicidn de #cido clorhiurico en frio, se obtiene tras ino-

cular, el dcido deseado, bien cristalizado. Después de ab-

-4 -
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sorber y lavar con asguz destilada, se obtiene un rendi-
miento de 50 - S00 g = 90> del tedrico.

Fueron pesados 0,1866 g. del dcido y se titularon
por el mitodo de de Jong, consumidndose 0,15 c.c. de so-
lucidn de bromo /50, lo gue précticamente corresponde al
valor ciego. Con ello el dcido estd libre de decido cindmi-
CO.

Se pesaron 00,3475 g. de dcido, se disolvieron en
un poco de metanol y se titularon con IaOd /10 (indica-
dor: fenoMtaleina). Conswao: 14,4 c.c. de HeQH /10, lo
que corresponde 8l 99,5% celculado en relacidn cun dcido
fenil-tolil-propidnico.

Bn comparacidn con lo gntedicho, se disclvicron
de acuerdo con la prescripcidn de Karsten, 5 g. de dcido
cindmico en 100 c.c. de toluol, se agroenron 5 g. de dci-
do sultdrico puro, ¥ se calentd y tratd al baiio de maria
durante 1C horas. Dgspuds de precipitar la solucidn de
gal sddica con deido clornidrico, se obtiens upéeido bru-
to, cuya titulocidén con une solucidén de bromwo /50, mos-
tré un contenido de 3055 de dcido cindmico.

Pesada, 0,2256 g.3 titulacién por el método de de
Jong; conswao, 46,5 cac. de solucidén de bromo ¥/50, lo que
corresponde & 0,060 g. Ge deido cindmico = 30,60 calcule-
do con relacidén s la nesada.

Despuds del rrocedimiento de Separgcién con carpo-
neto cdleico indicado en la prescripeidn de W. Xarsten,
a6 obtuvo el deido, una vez precinpitado dos veees, con un

rendimiento de 45%; ses¥n la titulacidn por bromo, contenia
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todavia 5% de dcido cindmico.

Pesada, 0,2080 g.; titulacidn por el mdtodo de
de Jong; consumo 6,97 c.c. de solucidn de brome N,/50 =
0,0103 g. de decido cindmico ¥ 4,554 calculado con relae-
cidn & la pesada.

Este solicitud que fud rreseontada en Alemania el
15 de Junio de 1954 bajo el nlmeroc C. 9507 IVa/120, se
acope a los beneficios del art. 51 del vigente Watatuto-

Ley sobre Propiedad Industrial.

Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre-
gentan pare gque gean objeto de esta solicitud de Fatente |
de Invencidén en Espafiz, por VRINTE afios, son los sigulen-
tes:

1. - Une mejora introducida en el procedimiento
para la obiencidn de dcido fenil-tolil-propidnico median-—
te calentamiento de toluol y fcido cindmico en presencia

de dcidgo sulfdrico, caracterigada porque las nmaterias de
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partida son calentadas durante 2 a 4 horas a 90-10C2C-,
mientras al mismo tiempo se agite constente ¥ vigorosSa-
mente.
. 28, - Una mejora introducida an el procedimien—
to de obtencidn de deido Tfenil-tolil-pyropidnico.
Tgl y como ge ha descrito en lg lemoria que ante-
cede ¥y bpara loz Iines gue hen $31d0 espgeificados.

Ls rpresents ilemoria consta de

o Ty 2o 3 : 3
giszte holes escri-~

pae & miguina por uns sola cara.
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