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P A T E N T E
D E

I N V E N C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE ACIDO TRIMETOXIBEN- 

ZAMIDO HEXANOICO Y SUS SA LIS", a fav o r  do l a  firm a española 

HEBRON, S . A . ,  dom iciliada en BARCELONA, Pelayo, 1 1 , 4a.

MEMORIA DISCRIPTIVA

La invonción s e  r e f i e r e  a l a  obtención do ác id o  

trim otoxibenzam idohoxanoico o su s s a l e s ,  do pro foron cia só ­

d ic a , que responden a l a  fórm ula gen era l
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10.

donde M rep resen ta  hidrógeno o so d io .

EL procedim iento do preparación  so  conduce en dos



5.

f a s e s  su c e s iv a s .

La primera comprende l a  form ación de un anh ídrido  

m ixto, formado por l a  reacc ió n , a b a ja  tem peratura y on un 

inodio d iso lv e n te  orgánico in e r te , totalm ente anhidro, del 

ác id o  3 , 4, 5-trim otoxibon zo ico  con o loro form iato  do e t i l o  

(c lo rocarb on ato  do o t i l o ) ,  on p resen c ia  do la  can tidad  s u f i ­

c ie n te  do una amina t e r c i a r i a ,  preferentem ente t r ie t i la m in a , 

que ac tú a  como absorben te  d e l C1H formado en l a  re a c c ió n , l a  

cu a l tra n sc u rre  según e l esquoma s ig u ie n te :

10.

+  N ( C ^ ) ^ C 1H

La segunda f a s e  comprendo l a  tran sform ación  d e l 
an h íd rico  mixto en e l  ác id o  3 , 4 , 5-trim etoxibonzam idohoxanoico

20 - '

por tratam ien to  do l a  masa r e su lta n te  de la  13 f a s e  con ác id o  

6-am inohoxanoico, según e l  s ig u ie n te  esquema do re a c c ió n :

4 NHg(0Hg)^C00H =

30.
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Ib ta  f a s e  s e  conduce e l ovando paulatinam ente l a  

temperatura, h asta  unos 50aC, en que so  mantendrá durante ol 

tiempo n ece sario  para com pletarse l a  reaoción ,

S e  e n fr ía  l a  masa r e su lta n te  y so  f i l t r a  e l  c lo r­

h id ra to  do t r ic t i la m in a  formado. S e  elim ina o l d iso lv e n te  or­

gán ico  evaporando a sequedad y , posteriorm ente, so  re d isu c lv c  

en so sa  y s e  r e p r e c ip ita  oon ác id o  c lo rh íd r ic o , s i  so  desea 

l a  obtención do un producto puro.

EL ác id o  trim etoxibenzam idohexanoico, a s í  prepara­

do, s e  tran sform a, opcionalmente en su  s a l  só d ic a , tratán do­

lo  con l a  can tidad  e stcq u io n étrica  de h idróxido só d ico  en se. 

lu o ió n , a is lá n d o se  fác ilm en te  dicha s a l  ba jo  l a  acc ió n  do un 

d iso lv e n te  acu oso lu b lc , como por ejemplo metanol.

Con ob jeto  de oom plctar l a  d e sc rip c ió n  s e  r e la c io ­

nan lo s  s ig u ie n te s  ejem plos, a t í t u l o  i lu s t r a t iv o  y no lim i­

t a t iv o  :

Ejemplo 1

Ri un re a c to r  de dos l i t r o s  do capacidad , p erfec­

tamente se c o , p ro v is to  de a g ita c ió n , r e f lu jo  con pro tecc ión  

de la, humedad atm osfórica  por medio do una trampa do c lo ru ro  

c á lc ic o , y ombudo do ad ic ió n , s e  introducen 84}8 g r . de ácido 

trim etoxibenzoico  y 400 c .c  do tolueno. So e n fr ía  l a  mazóla 

a  -  9SO y so  añaden 40 ,4  g r . de t r ic t i la m in a  perfectam ente 

so c a . D espués, con l a  le n t itu d  s u f ic ie n te  para mantener l a  

tem peratura siem pre in fe r io r  a -  3^0 , so  agregan 43,4 g r . de 

c lo ro form iato  do e t i lo .  So mantiene l a  a g ita c ió n  y l a  tempera­

tu ra  durante media hora y so  doticno e l  enfriam iento.

Ejemplo 2

A l a  mezcla de reacc ió n  a n te r io r  so  incorporan 
52,4  g r . do ác id o  6-aminohoxanoico, en porcion es. L a  tempera­

tu ra  que, en p r in c ip io  s e  mantiene a  Ose, una vez ad icionado



todo o l aminoácido s o  va* síovando TóntSnonte h asta l l e g a r  a 

5 0 sc , en que so  montiono durante t r e s  h oras. So d o ja  e n fr ia r  

y s e  f i l t r a ,  e l c lo rh id ra to  do t r io t i la m in a  formado. EL f i l t r a ­

do to lu ó n ico  so  concentra a sequedad a p re sió n  red u cid a . E l ro- 

5, s id u o  r e su lta n te  s e  d isg re g a  en agua y s e  d isu e lv e  añadiendo 

lo  can tidad  ostoquiom ótrioa de h idróx id o  de so d io . La so lu c ió n  

obtenida so  t r a ta  oon carbón y s e  f i l t r a .  EL f i l t r a d o  obtonido 

so  a c id i f i c a  oon c lo rh íd r ic o  p rec ip itan d o  o l ác id o  3 ,4 ,5 - t r i -  

motoxibonzamidohcxanoico, que so  f i l t r a  y so c a . Se  r c c r i s t a l i -  

10. za on o tan o l. Punto de fu s ió n : 122-123SC..

E spectro  U.V. on so lu c ió n  on otanol 95% s máximos a  217 y 255 mu

Ejemplo 3

EL ác id o  obtenido en e l ejemplo a n te r io r  s o  suspendo 

en una so lu c ió n  de h idróxido  só d ico  a l  20̂ , que contiene l a  can- 

15. t id a d  ostequiom ótrica do á l c a l i  para form ar l a  s a l  só d ic a  del 

ác id o  añadido. So  a g i t a  l a  su sp en sión  h asta  t o t a l  d iso lu c ió n  

- dol ác id o , so  f i l t r a  y so  p r e c ip it a  l a  s a l  só d ic a  por ad ic ió n  

* do m etanol.

Espectro U.V. on so lu c ió n  acu osa : máximos a 217 y 255 mu.

20. La invención , dentro do su  e so n c ia lid a d , so  puedo 11o-

. ^. v ar  a l a  p r á c t ic a  on o tras formas de r e a l iz a c ió n  que d if ie r a n  

en d e ta l lo  do l a  expuesta on l a  d e sc r ip c ió n  a t i t u lo  de ojem-- 

p lo  y a  l a s  cu a le s  a lcan zará  l a s  mismas v e n ta ja s  que s e  desean 

obtener.

25.
REIVINDICACIONES

D e scr ito  e l  ob jeto  dol p resen te  invento, lo  que so  

d e c la ra  nuevo y do propia invención  comprendo l a s  s ig u ie n te s  

re iv in d ic a c io n e s .

1 . -  Procedim iento para l a  obtonclón de ác id o  trim etoxi. 
30. benzamidohoxanoico y su s s a l e s ,  do l a  fórm ula gen era l



5

400722
CILO

CH^O-

CHJ

-  CONH(CHj^OOOn 2 5

. 5.
donde M rep resen ta  hidrógeno o so d io

c a rac te r iz ad o  porque s e  hace reacc io n ar deido 3, 4, 5- tr im o to x i-  

bcnzoico con c lo ro fo rn ia to  do o t i lo ,  en p resen cia  do l a  c a n ti­

dad n ec e saria  do una amina t e r c i a r i a ,  preferentem ente t r im c t i l -

10. amina, absorbente d e l ác id o  c lo rh íd r ic o  formado on l a  reacc ión , 

l a  cu a l tran sc u rre  según o l s ig u ie n te  esquomQ

cuya f a s e  s e  conduco con re fr ig e r a c ió n  de la  masa reaccion an te  

a temperatura in fe r io r  a 03C, on un medio d iso lv en te  orgánico

in e r te  y totalm ente  anhidro, sonotiendo, o l producto re su lta n ­

t e  de e sta  prim era f a s e ,  a  reacc ió n  con ác id o  6-aminohcxanoico, 

ascendiendo paulatinam ente l a  tem peratura h asta  unos 50ac, en 

que so  mantiene durante e l tiempo n ec e sa rio  para com pletar es­

ta  segunda f a s e ,  l a  cu al s e  v e r i f ic a  según e l os quema do rcac-  

30. * ' * u icn tc

CILO
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a is lá n d o se  e l c lo rh id ra to  de t r io t i la m in a  f  ornado y separando 

- e l  ác id o  3 , 4, 5-trimctoxi*bcnzanidohc2S3noico dol producto crudo 

'* por elim inación  dol d iso lv e n te  a sequedad y , opcionalm cnto, pu- 

- _ r l f ic a n d o  o l producto por rc d isu lu c ió n  en medio a lc a l in o  y ro - 

. . .  p re c ip ita c ió n  on nedio ácido? cuyo ác id o  s o  co n v ierto  en s u  s o l  

só d ic a  por d iso lu c ió n  on la. can tidad  o stcq u io n ó trica  d e l h idró- 

x ido  de so d io  y  p re c ip ita c ió n  su b sig u ie n te  con un d iso lv e n te
3. ' acu oso lu b le  orgán ico .

2. -  Procedim iento para l a  obtención de ác id o  t r in c -  

—  toxibonzaoidohexanoico y su s  s a l e s .

Segón so  d escrib o  y re iv in d ic a  en la  p resen te  menoría 

d e sc r ip t iv a  que co n sta  do 6 páginas fo l ia d a s  y e s c r i t a s  a n.á'$- 

quina por una s o la  de su s caras.

mpc

M adrid, a j g


	Bibliographic data
	Description
	Claims



