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MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente'invencién se refiere a un método para la pre-
paracidén de 3,4,5~trimetoxi-benzoil- £ amino caproico.

Este método comprende tres fases que podrian exponerse
como:
a) Metilacidén del dcido gdlico en la cual se dispone, en un recep-
tor de acero inoxidable de 500 1. y provisto de camisa de refrige-
racién y calefaccién, refrigerante de reflujo, agitacidn, terméme-
tro y salida inferior una cantidad aproximedamente 40 kg. de sosa
cadstica, 250 1, de agua y 1 Kg. de bisulfito. En atmésfera de ni-

trégeno se aflade 25 kg. de deido gdlico, se cierra el aparato y
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por un tubo de admisidn se afiade 44'5 kg. de sulfato de metilo, a

tal velocidad que la temperatura no pase de los 30 a 359C y desde
un recipiente dosificador que se pueda cargar con vacio dada la
peligrosidad de manejo del sulfato de metilo.

Se agite durante unos 30 minutos y se afiade una segunda
cantidad de sulfato de metiio de hasta los 44'5 kgs. dejando, aho-
ra, que la temperatura suba hasta los 40 o 452C, Se continua agi-
tando durante 30 minutos y se calienta durante 2 horas a reflujo
y se afiade 10 kg. de sosa caustica y 15 1. de agua, volviendo a ca
lentar a reflujo durante otras 2 horas. Se enfria a temperatura
ordinaria y se descargs en una cuba de 1.000 1, y agitando se afia-
de 4cido clorhidrico al 10% hasta rojo congo, precipitando el 4ci-
do trimetoxibenzoico que se centrifuge en centrifuga de 80 cm. de
#. Se.lava con agua hasta que no tenga acidez al rojo congo. Todo

ello a tenor de la reaccidn

oK OCH,
HO_~\. OH CE 0 oot
1 r 3 L
3 80,(CH,), + 3 NaoH —> O 3 50, (CH,)a
COOH . - goow

b) Ia segunda fase u obtencidn del cloruro del decido trimetoxiben-
zoico comprende disponer, en un reactor de vidrio de 200 1., con
refrigeracién a reflujo, unos 25 kgs. de 4cido trimetoxibenzoico,
38'5 kg. de cloruro de tionilo y 53 1. de benzol, calentdndose to-

do hasta los 609C. durante 5 horas. El ClH y el SO, desprendidos

2
se conducen por una tuberia de cidrio a una columna de absorcidn,
destilando a continuacidn el exceso de tionilo, juntamente con el
benzol. En todo caso y para arrastrar totalmente el cloruro de tio-
nilo en exceso, se afiade al final otros 50 1., de benzol y se sigue
destilando hasta que quede é un volumen de unos 50 1. Se descarga

en caliente en una cuba esmaltada de 300 1. en donde se afiade 100 1.
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de eter de petrdéleo (60-702) o bién 100 1., de ciclohexano, se pre-
cipita el cloruro de dcido que se filtra en nutcha lavando con

eter de petrdleo o ciclohexano. Todo ello segin la reaccidn

OCHj OCH,
CH;0 20CH CH30 OCH,
[::j' 3 45001, ————> + S0, + HC1
COOH ¢oc1

¢) La tercera fase y dltima comprende la obtencidn del dcido tri~
metozibenzoil-amine caproico, para la cual se dispone en un reac-—
tor de 150 1. de acero inoxidable com reflujo unosg 12'4 kgs. de
caprolactema, 9'Q kg. de sosa al 100% y 66 1, de agua, la cual se
caiienta & reflujo durante 1 horé, se vierte en una cuba de 200 1.
con circulacibn de salmuera en agitacién y a 202, se afiade 25 kg.
de cloruro de trimetoxibenzoilo a tal velocidad que la temperatura
no pase de 202C, Despues de la adicibén se continia agitendo a 20°
durante % hora y se vierte en una cuba de 500 1. de acero inoxida-
ble en la cual se afiade 265 1. de agua, con agitacidén lenta, para
affadir dcido clorhidrico al 15% hasta rojo congo. Se filtra en
centrifuga de 80 om. # ¥ Se lava con ague hasta dedaparicidn de
dcido al congo. Se seca a 500C y se cristaliza de una mezcla de
alcohol-agua. Se vuelve a centrifugar y lavar con agua ¥ se seca

a b0eC, en estufa.

CH, ~CH,-NH
CH 1+ NaOH ~CH —CH ~CH..<CH ~CH_~COON
. ' ———= NH,~CH,-CH,~CH~CH ~CH_-COONa
CHp-CH,~CO QCH
1 o —cH o CH3O[:::]3OCH3A
NH,,~OH,,~CH,~CH,~CH_~CH, ~COONa. 4 —
¢oc1
oCH,
CH,0 E::j 208H + C1 Na.
— 3

CONH-CH_~CH_-CH_~CH_~CH -COOH
o H2 CH2 CH2 CH2 0
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Hecha la descripcidén del presente invento lo que se de~
claras como nuevo ¥y de propia invencidn comprende las reivindicacio-
nes siguientes:

1.~ Método para la preparacidn del 3,4,5-trimetoxi-ben-
zoil- £amino caproico, carac t e r i za & o por el hecho de
hacer reaccionar dcido gélico, con sosa calistica y bisulfito, agi-
tando y afiadiendo en dos fases sulfato de metilo con dosificador
al vacio, no dejando pasar la temperatura reaccional de los 30-35¢2C.
volviendo a efiadir sulfato de metilo dejando subir la temperatura
hasta los 40-452C. calentando y afladiendo sosa calstica, para en-
friar, después, y agitando afiadir dcido clorhidrico al 10% hasta
rojo congo para precipitar en el écidg trimetoxibenzoico que se
obtiene por centrifugacién y lava para utilizar mezclado con clo-
ruro de tionilo y benzol en mezcls que se calienta durante 5 horas
¥ haste los 602G, destilando el exceso de cloruro de tionilo en
unidn del benzol, para afiadir eter de petrdleo o ciclohexano, con
1o cual se precipita el cloruro del &cido trimetoxibenzmoico, que
se filtra y lava para utilizarlo en mezcla con caprolactama, sosa
¥y agua que se calienta con circulacidn de salmuera a 202C. y se
le afiade el cloruro a tal velocidad que la temperatura no pase de
los 20eC., agitando y afiadiendo agua y 4cido clorhidrico hasta ro-
jo congo, filtrando y cristalizando y lavado para secar a 502C. en
estufa.

2.~ Método para la preparacibén del 3,4,5-trimetoxo-ben—
zoil~ Eamino caproico.

Seglin se describe y reivindica en la presente memoria
que conste de cuatro hojas foliadas y mecanografiadas por una so-

la cara,

Madrid, a &4 MAY. 1073
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