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Se consiguen soluciones de mandelato alcalino ﬁ

¥ alcalbnotérreos por neutralizscibn de 4cido mandéli-

co o también directamente pox saponificécién de diclo-
W racetofenéng‘con la lejf= de sosa u hidréxido cfleico
A Se— (véase Organié Byntheses, Coll Vo. I (1941), pag. 336,
e | R. Ausmus:vOrganische Synthesen (1937), pag. 333, lke-
moria de patente slemana 824201l). Las soluciones obte-

nidss por acidulacidn de estas lejiss alcalinas @ par-

tir de dcido mandélico libre eran evaporadss, y de las

10 o= mezclas salinaé'sédas obtenidas se extrajo el &cido man~?
délico con benzol o &ter. Asimismo se pusde obtener 6ci—;
do mandélico de sus solucioneé acuosas por extraccifn
con éter (véase Organic Syntheses ¥ol. 23 (1943) pag.

48-51, Mem.riz de patente smericana 2562861, Berichte

15 .~ der Deukschen Chemismhen Gesellschsft, Vol. 64 (1831)
Pegs ) 2614-4) .
é? E!_empleo de éter, sin embargo, tieng enornes

desventajas, puesto que el coeficiente de reparticidn
entre agua y éter (1:2) no es del lodo favorsble, y da-
26.— ‘ ~do que el empleo de éter de por si exige considersbles
medidas de precaucién técnicas. Bl dcido mendélico ob-
tenido después de la evaporacidn de los medios disolven=-i
= ) tes se transformaba a continuaciéﬁ con benzil-zlcohel
segln métodos conocidos en éster bencilico de 4cido mun-

; 25 o= délico.
Ahora se ha comprobado gue el dcido mandélico
se disuelve extraordinarismente ffcilrente en henzilal-

cohol (32,8 % en 228) y que el coeficiente de reparti—

cién entre agua y bencilalcohol posee el valor notable-

20 - mente favorable de 1 : 100. Este valor se eleva 2 1 : 15}

s

guando la iaSﬁ acuosa contienie aproxiusdszmente el 9% de

cloraro & div. Tal solucibn se obtisne con la sapo-
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nificacidn de un Mol. de dicloracetofenona con 4 Mel.

de sosa cfustics como solucidn de aproximadamente gl

X0% y acidulacién subsiguiente con 4cido chorhfdrico
diluidoe i

-
‘De estas observaciones resulta el siguiente y @

%

sencillo precedimiento para ls produccién de éster ben-%

cflico de 4cido mandélico a partir de soluciones de ma

delato acuosa aciduladass

La solucidn slcaling obtenide por la saponi-

g

¥

ficacidn de dicloracetofenone se acidula con Acido cloryg

hfdrico haste el valor de pH 1, ¥y & continuacidn se ex-3
trae en el procedimiento de contracorriente a 30-350 meq
diante una centrifuga apropiads g otro dispositivo snd-:

logo de primers inteucidn con benzol de sproximadamente

5 vol. %,»cdﬁ el fin de separar subprocuctos de color

emarillo y luego extraer el 4cido mandélico con benzi-

AR

lalcohol cuanbitativamente de la solucidn. Lz solucidn
benzilaleoh8lica as{ obtenida del dcido msndélico se

esterifica z continuacién por calentamiento 2 tempers-—

tura elevads de maners conocids bajo el minacidn azeo-
trépica del agua de Teaccién en éster bencflico de &ci- }
do mandélico.

Desde luego, tembién se hace poSible elaborar
sin mfs soluciones de saponificaecibn dcida de nitrilo
de &cido mandélico depdés del previo ajuste del corres-é
podiente valor pH de la maners expuesta. ¢

Paré la recuperacidn del benzilaleohol disuel—%
to en la faae acuosa, se trata #le solucibn otra vez cox%

benzol de 5 Vol.-%e De la mezcls obtenidas se saca por {

destilaeién la mayor parte del benzol, con objeto de

su ulterior empleo. La mezcla restante de benzilacohol -

¥ benzol ga & la solucibn de esterificacibn o

bicn se m¥¥ldza para le extraccién del &4cido mandélico

.
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-nen 174 g. de éster con punto de iFusidn de 93,69, lo

Las’ ventaaas esenciales del procedimiento seg
gin 1sa 1nvenc10n - siden en que la extraccidn hasta
ahora practipada de mandelatos secsdos se elimina,
¥ en qﬁé puéae efectusrse lz obtencidn de &ster ben-
cflico de §cido mendélico sin etapa intermedis en vir—
tud de 1a‘dtilizacién de benzilalcohol como medio de
extraceién 7 de reaccifn.

v EJ_’ LO
ZOG 5. ‘de dlcloracetofenonu con 160 g. de sosa
caustlca, disuelta en 1.400 Gem. de agua se saponificanf

en aprox1maa§mente 509, La golucibn de szponificacibn
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de color amarillento se acidulsz con Acido clorhidrico

hasta consegﬁir el valor pH 1, y se extrae con 10Cccm.

de benzol. Déspués de la separacidn de ls solucibn de
beﬁzol;ise éXﬁrae de la solucidn incolorz el dcido man-
délico'én t%es porcidnes, con un totsl de 500cem. de
benzilalchol, La solucidn benzilalcohdlics de “4cido
mandélice;léeS§ués de la adicién de 80 ccm. de benzol
se esterlflca dentro de 3-4 horas bajo eliminaciédn FEZE ;

azeotréplca del agua de reaccidn. Uns vez efectusda 14

i “W’WWW“W7WWWW“W”W¢W“*MM*W s

esterlilcacién, se saca por destilacidn el senzol rema-

nente y seguidamente al vacio el exceso de benzilaldo-

%
N
:

hol. Hs estgr bruto obtenido se recristslizzs de al-

cohol metilico o de cualouier otro medio disolvente

apropisado, por egemplo dcido uce’cico al 60%. Se obtie-

que representa un rendimiento del 68% en relacibn a la
dicloracetofenona.

NOTA

e

En resumen, la presente solicitud de paten—
te de 1nven016n recaeré sobre las siguientes reivindie

ca c:Lones'
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‘tenida de estameners por czlentamiento a elevada tempe- ¢

intencién con benzol y luego con benzilslcohol. §
QQ.—f?rocedimiento, segin les znteriorss rei- %
vindicacibnes caracterizado porque se recristzlizes el
éster bruﬁovobtenido de &cido acético diluido. f
52 o~ PROCEDIMIELYU PAx4 La PRODUCCICK DE LS~ E

TER BENGILICQ DE ACIDC :ilDELICC,
‘S6gfn sé déscribe en la presente memoTia que g

consta de cinco hojas escritas a méquina por dna sola ;
caras | i
ladrid a 17 de octubzre de 1955, %

B
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18 ,~ Procedimiento para la produccibn de éster

bencilico de 4¢ido mandélico, caracterizado porque se
mezclan scluchones agcuosss de mencelatos szlecslinos con

. - . - . s _ . £
reducico exceso de 4cido clorhidrico, se extrae el dci-|i

do mandélico liberado con bengilalcbhol y se transfor- §
§.
¥

ma la solucién de dcido msndélico benzilalcohdlica ob-

ratura en éster bencflicy de dcido mandélico.
22,.,~ Procedimiesto, segdn la anterior reivin-!
dicacibn caractérizado porque se efectds la extraccidn

del Scido mandélico de ls fase acuosa, eventualemante

AR

por adicidn de hidrocarburos, en especizl benzol.

P

' 33 .~ Procedimientu, sepln las snteriocres rei-
vidicaciones, Caracterizsdo porgue ge eicctla la extracd
9 = =4 3

cidén de las soluciones acuesas por etapas de primera
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