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» PROCEDIMIENTO PAPA LA PREPARACION DE (i -LACTONAS » 

INVENTOR: D. Em ilio  T e s ta ; de n a c io n a lid ad  i t a l i a n a .

l io ° d e d19580 l Í ° i ta d  p a ten te  t ^ t a n i o a  N¿ 22990 del d ía  17 de Ju -
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El presente invento ee r e f ie r e  a un procedi­
d o  p a ra l a  preparación „  p ^ otm&e' ^  moao ^  partioii_

ar e l  Invento ee r e f i e r e  a  l a  p rep a rac ió n  de f - l a c to n a s  p a r­
tien d o  de aoldoa yí -am lnoproplonlooe:

E \
a

8 V 0H„.

\
R1 COOH

.... —O t. Q

; en R y E , eon lo e  mlemtroe ig u a le .  o d ife re n te s  de l a  o la -

I ** O M 8 tlt“ íd a  M ^róeeno . grupos a r l l o ,  a l , a l i o  y a r a l , o l ­
io  y grupos ce p o lim s tlle n o . lo e  cuales ee en losen  e n tre  e í

: p a ra  form ar un a n i l lo  c a rb o c íc lic o .

|í Según e l  procedim iento  d e l invento  se hace

í r9M ° t0nar “ . “0 lÍ0 a la  46 “  * > « •  ^ -amlnoproplónlco oon
tinas 2 a  3 m oléculas ae un n i t r i t o  na m .  iun n i t r i t o  ae m etal a lc a lin o  en ácido
a c é tic o  d ilu id o  a una tem pera tu ra  I n te r io r  a  50(5. s i  e l pr0 

lo o to  no p r e c ip i ta  ,n  . 1  decurso de L  re a c c ió n , l a  _ l s  L

“ 7  00n “  alB 07 n te  “  m la 0 lll« “ “ ■ " »  » 00 e lim in a  . 1  
. lo o lv e n te . E l res id u o  ee l a  , - l a c t e n a  p e r s e g u ía .  , u e  puede

r8a> 81 86 í ° r  1 °» Procedim ientos que se ,u l e -

:  8 W l 0 >  81 d e s t l la r e e  a  travóa  „  una
columna s i  es un a o e l ts  o r e c r ls ta l lv e v »  ‘

ro o r i  o t a n  zaras en un d iso lv en te  e e -
lecoionado s i  ee una su s ta n c ia  soH/?Q tr a n c i a  s o l id a .  lo s  rendim ientos son
ord inariam ente  b astan te  e lev ad o s .

lias la c to n a s  del inven t*  ^invento  pueden u t i l i z a r s e
o o »  compuestos m t.rm sd lo s  p a ra  l a  p rep a rac ió n  de c ie r to  nó- 

productos i n d u s t r i a l e s .  Per ejem plo, puedan h ld r o l l -



zarae an lo s  correepcmdl en tea  h ic trox i-ác idos .

H V ^  co V v
\  /  \  E V COOH

0 o — \  ^

1 °E¿ Rí ^  ^  CHgOH
: " »  aon productos in term edios i m p e r t í a s  en l a  s ín te s i s  de

:j ^  a tr0 P lm  y de ^ t i e a P^m odiooa s in t é t i c o s ,  como ae in d ic a  
en l a  memoria de l a  p a ten te  in g le sa  709.585.

Además cuando se t r a t a n  con amoniaco bajo pre  

i Bien en un d iso lv e n te , la s  / - l a c t o n a s  s 9 co n v ie rten  en la s  

2-a c e tid in o n a s  re iv in d ic a d a s  en n u e s tra s  p a te n te s  españolas 
números 241.722 y 241.724.

:| , 108 8l e u lente e  ejem plos s e rv irá n  para  i lu s t r a !
e l  in v en to .

BJSMELO 1

'^¿■- f e n l l - q '- b i i t l lp ro p in o iao to n R .

ün um  d iso lu o ió n  de la  g . de n i t r i t o  ao' Jloc,

en Z0 n i .  de agua, p re sam e n te  e n fr ia d a  a  0- 0 . ee in troduce

pooo a poeo a  gotea y teniendo cuidado de no paear de 6-0 ,

-na d ieo luo lon  de 10 g. de áoldo o< - f e n i l - ° < - lm t i l -  f  _amln0_

proplonioo en 106 mi. de ác id o  a c é tic o  acoceo a l  05*. mee

- l a  ee a g i ta  duran te  1 ,5  borae a 0- 6-0 , y luego ee e x tr a ,  con ,

t r a e  poroionee de 100 mi. de e te r  e t í l i c o .  Se Juntan  lo e  ex - !

t r a c t o . ,  ee e lim ina  e l  « á d r e n t e  y . 1  reeíduo ee d e s t i l a  r e -  |
cogiendo la  po rción  que pasa  a 118- 120^ 5/1y a. xAa-x¿ü“C /i  mm. Hg. Rendimien- I
to , 7 ,5  g . (83$).

l a  la c to n a  ob ten ida  puede ü id ro l iz a r s e  en e l  i



h id ro x i-a c id o  oa len tán d o la  a unos 100^ doran te  20 minutos en 

h id rox ido  sodioo a l  afa. Después de e n f r i a r  se ex tra e  l a  d iso ­

lu c ió n  oon é te r  e t í l i c o ,  se sep ara  e l  e x tra c to , l a  capa acuo­

sa  se a c id i f i c a  con ácido su lf i ír ic o  y se e x tra e  nuevamente 

con e te r  e t í l i c o .  Se e lim ina  e l  d iso lv en te  orgánico y e l r e ­

siduo se t r a t a  con Ó ter de p e tró le o . Se recogen lo s  c r i s t a le s  

form ados, Rendim iento, c a s i  c u a n t i ta t iv o .  Punto fu s ió n , 75-  
?8«d .

EJEMPLO 2

X - f s n i l -c ^ -e tl lp ro p io n o la o tn n a .

En una d iso lu c ió n  de 9,6 g . de n i t r i t o  sódico 
| en 25 mi. de agua se in troduce  poco a poco a  g o tas  y a 0 - 5 ^

| ana d iso lu c ió n  de 10 g . de ácido  *  - f e n i l - ^ - e t i l -  (í-am ino-  

propionioo en 125 mi. de ácido  ace 'tico  acuoso a l  &8$>. Despuós 

de a g i ta r  du ran te  o tro s  90 m inutos, l a  mezcla se e x tra e  con e -  

t e r  e t í l i c o ,  se e lim in a  e l  d iso lv e n te  y e l residuo  se d e s t i l a  

a  105aC bajo 1 mm. Hg. Rendim iento, 7,2 g . (80$).

S i se h id r o l iz a  con h idróxido  sódico d ilu id o  i 
como se ha d e sc r i to  en e l  ejemplo 1 , e l  compuesto da ácido

< * -fe n ll-« < -0t i l -  f  -h id ro x ip ro p ió n io o  con punto de fu sió n  
96-98^0. i

EJEMPLO g

o( —f e n i l —of-.m etllp ro p io n o lac t

En una d iso lu c ió n  de 9,6 g . de n i t r i t o  eódi< 
en 25 mi. de agua se in tro d u ce  poco a  poco a  go tas  y a  0-5**t 

una d iso lu c ió n  de 10 g . de ácido  o , - f e n i l - ^ m e t ü -  ,-am ino-
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propiónioo en 125 mi. de áoido a ce tlo o  acuoso a l  20$ . Después 

' ds ag inar duran te  o tro s  90 minutos a 0-5**; se ex trae  l a  mezcla 

oon e te r  e t í l i c o ,  se e lim ina  e l  d iso lv en te  y  e l  residuo  se des- 

i t i l a  a  75-8020 bajo  0 ,6  mm. Hg. Rendimiento 7 ,1  g . ( 79$ ) .

" 5 Se h id r o l iz a  oon h id rox ido  sódico d ilu id o

! como se ha d e sc r ito  en e l Ejemplo 1, e l  compuesto da ácido 

°< - f e n i l -  o t-m e til-  {¡ -h id ro x ip ro p ió n ic o ; p . f .  87-88**;.

EJmiPLO 4
llI

<=K - f e n i l -  * b e n z llp ro p lo n o la e to n a .

10 Kn ana d iso lu c ió n  de 6 g . de n i t r i t o  sódico

en 25 mi. de agua se in co rp o ra  a go tas  poco a poco una d is o lu -i í i
; clon de 10 g . de á c id o *  - f e n i l -  * b e n z i l -  /2-amino propiónioo 

en 300 mi. de áoido a c é tic o  acuoso a l  50$ y  1 ,3  mi. de ácido 

s u lfú r ic o  (para d is o lv e r  e l  araino-áeido poco so lu b le  en ácido 

15 ao Ó tico ). Se forma un p re c ip ita d o . .Después de a g i ta r  duran te  í 

45 minutos a  0-5**;, se recogen lo s  c r i s t a l e s  por a sp ira c ió n  

y  se secan . Rendim iento, 6 ,5  g . (70$); p . f .  124-125**;. i
S i se h id r o l iz a  con h id rox ido  sódico d ilu id o  oO 

mo se ha d e s c r i to  en e l  Ejemplo 1 , e l  producto da ácido * - f e - : 

20 n i l -  * - b e n z i l -  /f-h id ro x ip ro p ió n io o ; p . f .  191-193**j.
iI

EJEMPLO 5 |

* -fe n ilp ro p io n o la o to n a .
1

En una d iso lu o io n  de 40 g . de n i t r i t o  sódico ! 
i en 120 mi. de agua, e n fr ia d a  de antemano a 0C, se in tro d u ce  ! 

25 : poco a poco a  g o ta s  y s t a  p asa r d . 5dc, una d iso lu c ió n  1 . 20 gj

i de áoido o< - f e n i l -  f  -am lnopropiónioo an 400 mi. do áotdo
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« a »  a l  l a  m esola se a g i ta  duran te  E0 - B | 0 |

a  0- 6" y luego se  e x tra e  oon t r e s  po rciones de 600 mi. de s 'to r

e t í l i c o .  Se reúnen lo s  e x tr a c to s ,  se e lim in a  e l  d iso lv en te  y

; «1 re s id u o  se d e s t i la  a  9 6 -1 0 0 "c /l mm. Eg. Rendimiento. 16 g 
Í83J6). * ®*

s i  se h id ro l iz a  con NaQH como se ha d e sc r ito  
en e l  Ejemplo 1 , e l  compuesto da un rendim iento c a s i c u an ti­
t a t iv o  de ácido tró p ic o .

EJEMPLO 6

l i 01 - d ie t  l lp ro p i  ono lac tona .

JSn una d lsolnolo 'n  de 12 g. de n i t r i t o  so'dloo 

en 76 mi. de agua, e n fr ia d a  de antemano a o», te  in tro d u ce  a  I 

g o tas  a  0- 6So, una d iso lu c ió n  do 1 1 ,2  g . de ácido o< _ i l e _ 

t u -  fi -am lnoproplónloo en 260 mi. de acido a o e tlo o  a l  26$ . 

Después de a g i ta r  o tro s  60 minutos a  0». se e x tra s  l a  mesóla ' 

oon e t e r  e t í l i c o ,  se e lim in a  e l  d iso lven te  y  e l  re s id u o  s ,  
d e s t i l a  a  70-76S/7 mm. Eg. Rendim iento. 8 g .

EJEMPLO 7

^  -diprop ilp ropjonolaotcno.

Se prepara como se ha d esorlto  ,n  e l  Ejemplo 
para o l homologo d le t í l l o o .  E l producto d e s t i la  a 86- 880/6 

mm. Eg . Rendimiento,

EJEMPLO 8

g< . °<-dlbutilpropionoin.fit0n a .
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3e p rep a ra  oomo ae ha In s c r i to  en e l  Ejemplo 

6 para  e l homologo « e t í l i c o .  * 1  p roanoto  a e e t l l a  a  28- lo o n /Z
111111 • Bg. üandi miento 8SJb.
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l a  p resan te  p a ten te  de invención  comprende la s  
s ig u ie n te s  re iv in d ic a c io n e s ;

1 . -  P rocedim iento p ara  l a  p rep a rac ió n  de ^ - l a c -  
tonas de l a  fórm ula

E

R

\  /  
C/  \

CH.

CO

\
0

en que E y r± son miembros de l a  c la se  c o n s t i tu id a  por h id ró -  

!| geno, grupos a r i l o ,  a lq u i lo  y a r  a l  qu ilo  y g rupos/Jo lim et l le n o . 

; que ae en lazan  e n tre  s í  p a ra  form ar un a n i l lo  c a rb o c íc lic o , 

c a ra c te r iz a d o  porque comprende l a  operación  de m ezclar un á c i ­
do ^ -am inopropiónieo de l a  fórm ula

H\
c ^

/  V
' COOH 1

en que E y Rx t ie n e n  e l  s ig n if ic a d o  a n te r io r ,  con 2 a  8 e q u i-  i 

v a le n te s  de un n i t r i t o  de m etal a lc a lin o  en ácido aoÓtico d i -  j 
lu id o  a  una tem pera tu ra  in f e r io r  a  6^0 .

2-  P rocedim iento p ara  l a  p reparac ión  ae ^ - la o j  
tonas de l a  fórm ula ¡

E \
' G

X  \

\

E' \ GO/
f

en que E y  ^  son miembros de l a  c la s e c o n s t itu id a  por M u ró -



5083

10

15

20

¡i 9.-

25  3 7
p a n e .  Srapoa « l i o .  a lq u ilo  ,  M a l , l l l 0  y grupoe ae ^

ae “  8mra a í  -  a n u m  oardooíolioo
oaraoteriaado porque comprende la  operaol&  ^  ^  ^

; d0 r  “amlíioprop ión ico  ae l a  fórm ula

\  x*
c x

H ^  \
H1  COCH

en que S y- H tie n e n  e l  a lg n illo a d o  £ & g

I - W a a  na n i t r i t o  aódico an ácido a c é tic o  aouoeo a l  , *  a
Una tem pera tu ra  I n fe r io r  a  5^0 .

s -  Procedim iento según lo  re iv in d ic a d o  an a l  i
punto 1 , carao te rizad o  poraua «3 .

, POrqUe e l  oo^Pueeto de partida es ácido !
sn - o í - e t i l -  /^-aminopropiónico.

4"  P r° 03almtent0 1» re iv in d ic a d o  an a lP -  . a o te rl2 aa o  po^  e i  ocmpiBoto ^  ^  ^  .1

o í-m e tli-  -aralnoproplónloo.

to n aa . Er0<BalOla“ tO 18 ~ o ' *  da , * J .

memoria d a a o r i p t i Í  "  46601169 '  M ‘ , l n ‘ l0a  “  *  ~

a a o r i ta  - Consta 6e1:a memoria de nueve ño jaa  io l la d a s  y  
a a c r l ta a  a  maquina por ana ao la  oara .
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