
MEMORIA DESCRIPTIVA 

para s o lic it a r

P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N

e n

E S P A Ñ A
por VEINTE años

a nombra de U C L A F, entidad francesa, establecida en ' 

35. Boulevard d )s  inva lides, P a rís , Francia, por:

"UN PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE SOLUCIONES 

DE DIMETILCINC".

La presente invención tiene per objeto la s  solacio  

nos de un organocíncico simétrico y su procedimiento de 

obtención. Más rt  i  calarme nt e tiene por objeto las  solu. 

ciones de dim etilcinc en la  N,N-dimetllformamida.

5 Se sabe que e l  dimetilcinc es un reactivo d i f í c i l

de manejar. Se inflama espontáneamente a l a ire .

Ahora bien, se ha encontrado que e l dim etilcinc en 

solución en la  N,N-dimetilformamida puede manipularse sin
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pe lig ro  a l  a ire .

Las soluciones que constituyen e l objeto de la  pre­

sente invención son reactivos titiles para la  sín tesis orgá 

nica -y encuentran aplicación, por ejemplo, en la  prepara­

ción de la  3-metilcromona a p a rt ir  de la  o-hidroxipropio- 

fenona y del formiato de e t i lo .

E l procedimiento de obtención de estas soluciones -  

de dim etilcinc, objeto igualmente de la  invención, oonsis 

te en esencia en calentar en vacío una solución de un ha- 

logenuro de metilcinc en la  N.N-dimetilformamida para ob­

tener, como destilado , la  solución de dim etilcinc en la  

N.N-dimetilformamida.

Los ejemplos siguientes, no lim itativos, ilu stran  

la  preparación de una solución de dim etilcinc en la  N,N-

dimetilformamida a p a rt ir  de una solución del bromuro, de 

metilcinc en e l mismo disolvente, así como la  aplicación  

de la  solución obtenida a la  preparación de la  3 -m etilcro- 

mona.

Las temperaturas se indican en grados centígrados. 

Éiemplo 1: ^ ^ a r a ^ ^ ^ ^ M Ü l c j r c  

Se mezclan 400 grs. de cinc (polvo, hojas, virutas, 

e tc .) con 300 cc. de dimetilformamida y 5 c.c. de yoduro 

de metilo y se lace lle g a r  una dáb il corriente de bromuro 

de metilo. La temperatura se eleva en  15 minutos a 50-553.

La reacción so in ic ia  entonces de una manerabastante viva  

y se en fría  con un baño de agua helada. Despuás de algunos 

minutos, se acelera e l gasto de bromuro de metilo y se in ­

troducen en media hora, manteniendo la temperatura a 45-503 

700 cc. de dimetilformamida. Se continúa la  introducción  

del bromuro de metilo siempre, a 45-503!. hasta desaparición30
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completa del cinc, lo que exige unas 3 horas. Hacia e l  -  

f in a l  de la  operación, como la  reacción no es suficiente  

mente exotérmica* se calienta para manetener la  tempera­

tura constante. La solución se d e st ila  después en vacío 

(17 mm.) .  El lig e ro  exceso de bromuro de metilo presente 

en la  mezcla reaccional se elimina y después se d estila  

la  mezcla dim etilforam ida-dim etilcinc. Se recogen.por se­

parado las fracciones que destilan  hasta 60-633 y después 

de 60-63 a 703, aproximadamente.

La primera fracción* solución límpida e incolora, pe 

sa 770 a 775 grs. y contiene de 3 a 3*2 moléculas de dime- 

t i lc in c  por k ilo  de solución. La segunda fracc ión  pesa -  

260 a 265 grs. y contiene de 1*2 a 1*4 moléculas por kg. 

Rendimiento g loba l a p a rt ir  del cinc: 8? a 93 %.

Se prepara de una manera análoga e l dim etilcinc a -  

p a rt ir  de yoduro o de cloruro de metileine en la  N ,N -d i- 

metilformamida.

Ejemplo 2: Preparación de la  3-m etil cromona por me­

dio del di m etileine

a) Con acción previa de l dim etilcinc sobre la  o -h i-  

droxi propiofenona

A 107 grs. de una solución de dim etilcinc con 3 mo­

lécu las de Rice t i lc in c  por k ilo , se añaden, agitando y en 

f riandò* gota a gota, 19*45 grs. de o-hidroxipropiofenona. 

Durante la  introducción, se desprenden 3*450 l it ro s  de me 

taño, o sea aproximadacente una molécula por molécula de 

o-hidroxipropiofenona. Se calienta a continuación a 53-55-3- 

hasta que ha cesado e l  desprendimiento de metano, es decir  

unas 2 horas. Se en fría  a 10s y se añaden en una so la  vez 

24 grs. de formiato de e t i lo .  Se produce una reacción exo-



te"mica lenta acompañada da un lig e ro  desprendimiento ga­

seoso. Se detiene la  agitación y se deja  en reposo la  so­

lución  clara , am arilla, durante algunas horas, enfriando 

con un baño de h ie lo . Se deja a continuación a la  tempe- 

5 ratura ambiente durante 7 d ías. El medio toma color ana­

ran jado -ro jizo , aparece una c ris ta lizac ión  y se extiende 

a toda la  masa.

Se descompone e l  exceso de cíncico añadiendo, con ag i­

tación y enfriamiento en una hora, aproximadamente, 41 co.

10 de ácido acético. Se añaden 600 cc. de agua y se extrae -  

varias veces con acetato de e t i lo .  Se lavan los extractos 

sucesivamente con agua, con una solución saturada de bicar­

bonato sódico y después con agua, se seca sobre su lfato  sódú 

co y se evapora e l  acetato de e t i lo . E l residuo c r is ta liz a  

15 fácilmente a 20.a. por destilac ión  en vacío, se recogen —  

17,7 grs. (o sea, 85,5 % de la  teo ría ) de 3-n o t i1cromona 

pura, que pasa a 150-1523 bajo 17 mm. de mercurio. P. de 

f .  = 71-723.

b) Por acción directa del dimetiloinc sobre la  mezcla re?/.'- 

20 ei onal

A 110,5 gr. de una solución de dimetiloinc ( 3 molé­

culas por k ilo ) en la  dimetilfornamida, se añaden lentanen 

te y agitando, 24,6 grs. de formiato de e t i lo ,  Se introdu­

cen, en media hora, 19,8 grs. de o-hidroxipropiofanona. Se 

25 calienta a unos 503 durante 2 horas y media hasta que te r­

mina e l  desprendimiento gaseoso. Se en fria  a 20s y se des­

compone e l exceso del cíncico por adición, con enfriamicn 

to, de 42 cc. de ácido acético. Se diluye con agua y se —  

extrae con acetato de e t i lo  como antes. Por destilac ión  

en vacío, se recoge la  fracción  que hierve a 150-1513. Se30
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Rendimiento: 17«4 g r s . , o sea, 82.5 % del teórico.

Beta so lic itud  que corresponde a  la. presentada en 

Francia, e l 5 de Junio, de 1.959, bajo e l  número PV. 

796.687, se acoge a los beneficios de l artícu lo  51 de l v i ­

gente Estatuto sobre Propiedad Industria l.

Los puntos de invención propia y nueva que se presen 

tan para que sean objeto de esta so lic itud  de Patente de 

Invención en España, por VEINTE años, son lo s  siguientes:

19. -  Un procedimiento de obtención de soluciones 

de dimetilcino en la  N,N-dimetilformamida, caracterizado  

porque se somete, a l calentamiento en vacio una solución  

de un halogenuro de netilc inc  en la  N.N-dinetilfornaciida  

para recoger como destilado la  solución de l dimetilcino  

buscada.

29. -  Un procedimiento de obtención de soluciones -  

de dim etilcino.

Tal y como se ha descrito  en la  Memoria que antece­

de. y con los fin es que se han especificado.

Esta Memoria consta de cinco hojas escritas a máqui.n; 

por una so la  de sus caras.

- N O T A -
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