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MEM3RIA DESCRIPTIVA
Objeto de esta invento ea un procedimiento para 

la  preparación de ácidos etoreopo 1 ioarboxüicos por reac­
ción de laa sales alcalinas de ácidos etáreocarboxilicos 

5. con anhídrido carbónico, a temperatura elevada y oon pre­
sión elevada, en presencia de carbonatos aloalinos, hidro- 
carbonatos alcalinos o hidróxidos alcalinos.

Se sabe que los ácidos etereopo 1 icarboxilicos y 
sus sales alcalinas constituyen buenos oomplejadores, es- 

10. pecialmente para las sales de dureaa del agua. A la  u t i l i ­
zación práotica de estos productos se oponía hasta ahora 
l a  circunstancia de no e x is tir  ningdn procedimiento econó­
mico de preparación. Estaba pues planteada l a  necesidad de 
un procedimiento que permitiera fabricar estos oompuestos 

15. en gran esoala industrial.
Este problema de la  preparación de ácidos etereo- 

po 1 icarboxílicos se ha resuelto haciendo reaccionar ácidos 
etereooarboxílicos de la  fórmula general 

R -  0 -  CHR' -  COOH,
20. en l a  que

R representa un radical alquilioo de 1 a 22 
átomos de carbono, que puede ser de oadena 
lin ea l o ramificada y estar substituido por 
grupos de hidroxilo o oarboxilo o interrum­
pido por átomos de oxigeno y 25. R' representa hidrógeno o un radical alquilioo 
in ferio r de 1 a 4 átomos de carbono, 

en forma de sus sales alcalinas, oon anhídrido carbónico, 
a temperaturas de 200 a 350- C y preferentemente de 250
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a 300S o, bajo presión (preferentemente superior a 200 a t­
mosferas absolutas), en presenoia de oarbonatos alcalinos, 
hidrooarbonatos aloalinos o hidróxidos alcalinos y even­
tualmente de catalizadores de metal pesado, asi como de

5 . diluentes indiferentes, y oonvirtiendo eventualmente de
manera oonooida l a  sa l alcalina formada de ácidos etereopo- 
licarboxilicos en e l ácido lib re .

Por l a  patente alemana 1.185.602 se sabia ya la  
preparación de malonato potásioo o respectivamente de áci- 

10. do malónico por carboxilaoión de acetato potásico con an­
hídrido carbónioo, bajo presión, en presencia de carbonato 
potásioo y de catalizadores de metal pesado y a temperatu­
ras de 3003 0. Se sabia además que es posible metalizar en 
posioión a lfa  sales metálicas de ácidos oarboxilioos oon 

15. un metal alcalino o aloálinotórreo o oon sus hidruros, a
temperatura elevada, y a continuación carboxilarlas. La trans­
ferencia de esta  reacción oon sus duras condiciones de pre­
sión y de temperatura a los láb iles  ácidos etereocarboxili- 
cos estaba descartada para e l experto, pues segdn e l oono- 

20. oimiento general los áteres, en l a  metalización a tempera­
tura elevada, se disocian con mucha facilidad.

Tanto más sorprendente ha sido pues l a  comproba­
ción, de acuerdo con este invento, de que la s  sales a lca li­
nas de los óteres de ácidos alfa-hidroxicarboxilicos de la  

25. fórmula general indicada antes pueden ser oarboxiladas con 
gran rendimiento en presenoia de oarbonatos alcalinos, h i-  
drooarbonatos alcalinos o hidróxidos alcalinos y anhídrido 
carbónioo, bajo presión y manteniendo determinadas condi­
ciones de temperatura. La carboxilaoión se produce en e l áto-
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5.

10.

15.

20.

25.

mo de oarbono que se ha lla  en posición a lfa  respecto al gru­
po oarboxílioo. En loa ácidos etereo oarboxílioo s que con­
tienen en l a  molóoula varios grupos oarboxüicos puede pro­
ducirse una carboxilaoión en todos los átomos de oarbono 
que se hallan en posición a lfa  respecto al grupo carboxíli- 
oo o tan sólo en un átomo de oarbono que se halle en posi- 
oión vecina a un grupo oarboxílioo. El grado de transfor­
mación de la  carboxilaoión depende en ta l  caso ampliamente 
de las  condiciones elegidas para la  reacción.

La oarboxilaoión de los ácisos etereo carboxili- 
cos que se han de transformar se desarrolla, en presencia 
de carbonato alcalino t segdn la  ecuación reaccional siguien­
te :

R -  O -  CHg -  COOMe 4- MSg 00^ 4- COg 
ĈOOMe

R -  0 -  HC(^ 4- MeHCÔ  Me ;
\ o o o ^

Na o K

El carbonato alcalino sirve en esta  reacoión co­
mo agente desprotonador y al mismo tiempo para neutrali­
zar y estab ilizar e l grupo oarboxílioo que se origina/R ara 
conseguir buenos rendimientos de ácidos etereopolicarboRl- 
licos es por tanto conveniente inoluir por cada grupo*'oérbo- 
xílioo cantidades estequiomátricas a lo menos, de carbona­
to alcalino. Sin embargo, se emplea más ventajosamente oier- 
to exceso de oarbonato alcalino. Lo mismo rige para la  car­
boxilaoión de los ácidos etereooarboxílicos en presencia de 
hidrocarbonato alcalino o de hidróxido alcalino.

Ei concepto de materias de partida para la  prepa­
ración segán este invento de los ácidos etereo policarboxf- 
licos entran en cuenta todos los ácidos etereooarboxílicos
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que cumplen los requisitos de la. fórmula^general indicada 
antes. Como ejemplos de ta les  oompuestos aptos para la  oar— 
boxilación oabe o itar las sales alcalinas del .ácido m etil- 
gLioólioo, del ácido etilgLicólioo, del áoido b u tilg lio ó li-  

5. oo, del ácido laurilg licólioo y del áoido alquil (C-^g^.g)- 
-glioólico y los productos de l a  eterificación del áoido 
glicólioo oon oompuestos de adioión de óxido de etileno a 
alcoholes (en particular a alooholes grasos), como, por 
ejemplo, á ter de aloo bol láurioo 4- ácido 230-gLioálico,

10. á ter de aloo bol miristico 1 áoido 3 AO-glioólico y á te r de 
alcohol esteárico 4 ácido 6 AO-glioólico, y asimismo del 
áoido di&Liodlico, del ácido etilen-bis-gliodlico y del 
á ter de áoido láotioo del áoido glicdlioo. En calidad de 
metales alcalinos entran en ouenta primordialmente en estas 

15. sales e l potasio y el sodio. Por o tra  parte, la s  salee a l­
calinas de áoidos etereooarboxllicos empleadas como mate­
ria s  de partida para e l procedimiento de este invento de­
ben hallarse en e l estado más seoo que sea posible, por­
que conviene ev itar la  reaccidn en presencia de grandes oan- 

20. tidades de agua.
La preparación de las sales aloalinas de ácidos 

etereooarboxilicos empleadas como materias de partida en 
este procedimiento puede realizarse por mátodos conocidos 
en la  l i te ra tu ra  y no oonstituye objeto de este invento.

25. Entre la s  sales apropiadas de los áoidos etereo­
oarboxilicos han demostrado ser las  más favorables las sa­
les  potásicas, y más precisamente en combinación oon el 
carbonato potásioo. Pero también son u tilizab les todas las 
otras combinaciones, como sales sódicas con carbonato potá-
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sico, hidrocarbonato potásico o hidráxido potásioo, sales 
potásicas oon carbonato sádico, hidrocarbonato sádico o 
hidráxido sádico y sales sádicas óon oarbonato sádico, h i­
drocarbonato sádioo o hidráxido sádico, lo mismo que las  

5. mezclas de los carbonates alcalinos, hidrocarbonatos alear- 
linos o hidráxidos alcalinos.

Las sales alcalinas de los ácidos etereooarboxi- 
licos se hacen reaccionar según este invento en presencia 
de carbonatos alcalinos, hidrocarbonatos alcalinos o h i­

l o .  dráxidos alcalinos con anchidrido oarbánico, bajo presián. 
Esta puede variar aqui dentro de lim ites muy amplios. La 
reaccián deseada puede alcanzarse ya actuando con sobrepre- 
sián relativamente baja; por ejemplo, alrededor de 10 a 50 
atmásferas absolutas. Pero para conseguir buenos rendinien- 

1 5 . tos es por lo general conveniente aplicar una presián de
anhídrido carbánico de más de 200 atmásferas absolutas a l a  
temperatura de la  reaccián. Hacia arriba, l a  presián está  
limitada únicamente por e l equipo de que se disponga. Pue­
de ser de 1000 a 2000 atmásferas absolutas y más, , y se l a  

20. puede crear por medie de bombas o compresores apropiados.
En los ensayos de laboratorio se puede proceder llenando 
con anhídrido carbánico, liquido o sálido, e l matraz de 
reaocián enfriado y evacuado. El anhídrido oarbánico, lo 
mismo que las  demás materias coadyuvantes, puede hacerse 

25. circular en circuito .
La temperatura de reaccián es muy c r it ic a  en es­

te  procedimiento, pues se ha de ev itar l a  desoomposicián 
de los ácidos etereooarboxílioos. Para oonseguir una reao- 
oián suficientemsiite'rápida para.los fiáes táonicos,.se ne-
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Poesitan temperaturas por encima de 2003(3. ero a ser posi- 
ble la  temperatura de la  reacción no debiera superar la  de 
3503 C, a menos que al mismo tiempo no se contrarresto la  
descomposición empleando presiones altísim as. Como in ter- 

5. valo de temperatura preferido se han establecido las tempe­
raturas de 250 a 3003(3; La temperatura óptima para la  
reacción depende del grado respeotivo de la  carboxilaoión 
deseada, asi como de la  naturaleza de los ácidos etereocar- 
boxilioos utilizados y del tipo de metales alcalinos u ti-  

10. 1izados.
La reacción requiere sólo breve tiempo; poro para 

partidas grandes, a causa del tiempo necesario para el ca­
lentamiento y e l enfriamiento, pueden requerirse tambián 
varias horas. De paso hay que cuidarse de excluir durante 

15, e l calentamiento de la  preparación recalentamientos locales
que podrían conducir a una descomposición. Bar este motivo 
debe evitarse un calentamiento demasiado rápido. En general 
son suficientes tiempos de reacción de 1 a 3 horas.

Para l a  realización de l a  reaoción es neoesaria, 
20. como indica l a  ecuación reaccional expuesta antes, l a  pre­

sencia de agentes aceptores de ácido que neutralicen y esta­
bilicen los grupos oarboxilicos recián formados. Para este 
fin  sirven los oarbonatos alcalinos, hidrocarbonatos alca­
linos e hidróxidos alcalinos que se incluyen, y preferente- 

25. mente e l oarbonato potásico. Los agentes aceptores de ácido 
deben hallarse, oomo ya se ha dioho, en oantidades estequio- 
mátricas por lo menos. Más ventajoso es, sin embargo, In­
cluirlos en cierto exceso.

El agua y e l oxigeno deben exoluirse ampliamente
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en este procedimiento, como en todas las s ín tesis metalo- 
orgánioas, sinhan de alcanzarse rendimientos buenos? en 
ocasiones pueden aSadirse agentes que combinen e l agua.

El agua de reacción que se origina con el empleo 
5. de hidrocarbonato alcalino o hidróxido alcalino puede ex­

cluirse reemplazando en e l curso de la  reacción continua o 
discontinuamente e l gas suprayacente por anhídrido carbóni­
co seco.

La reacción conforme a este invento es influida 
10. catalíticamente por una serie de metales o oompuestos metá­

lico s. Metales apropiados son', por ejemplo, e l hierro, el 
bismuto, e l zinc, e l níquel, e l cobre, e l oadmio, e l t i t a ­
nio y e l bromo, que pueden incluirse ta les como son o en 
forma de sus óxidos o sales con ácidos inorgánicos u argá- 

15. nioos, como, por ejemplo, en formado carbonatos, bicarbo­
natos, haluros, sulfatos, acetatos, formiatos, oxalatos o 
sales de ácido graso. Se ha revelado especialmente ventajo­
so para la  reacción de este invento e l empleo de polvo de 
hierro y de polvo de zinc oomo catalizador.

20. La cantidad del catalizador puede variar dentro
de amplios lím ites, de 0 a 15 % en peso, y ds preferentemen­
te de 0,5 a 5 % en peso respeoto a la  mezcla reaccional.

Se ha demostrado además ventajoso agregar a la  
mezcla reaccional materias indiferentes de gran superficie, 

25. como, por ejemplo, kieselgur, ácido silíc ico  finamente di­
vidido, ooque pulverizado u óxido de aluminio finamente di­
vidido, para mejorar las propiedades meoanioofísioas de la  
mezcla e impedir un eventual engrumeoimiento. Con ello se 
f a c i l i ta  considerablemente la  realización tócnioa del pro-
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oedimiento. La oantidad de los aditivos indiferentes puede 
variar dentro de lim ites amplísimos y se determina en p ri­
mer tármino según la  índole del equipo que se emplee.

Bor dirimo, la  reacción puedb efectuarse tambián 
5. en presencia de un diluente indif oíante*, homo, por ejemplo, 

benceno, naftalina, d ifen ilo ,,ó te r difenilióo o aoeite de 
parafina. La cantidad del diluente se elige de conveniencia 
de modo que se obtenga una mezcla bombeable.

La realización del procedimiento de este invento 
10. puede efeotuarse en forma discontinua o en forma continua. 

Asi, por ejemplo, puede actuarse por el mátodo del lecho 
fluente o por e l mótodo de la  capa turbulenta. Si se actúa 
en forma discontinua es conveniente emplear como recipien­
tes para la  reacción autoclaves agitadoras o autoclaves de 

15. rodadura.
El tratamiento fin a l de la  mezcla reaccional pue­

de efeotuarse disolviendo en agua toda la  mezcla y separan­
do por filtrao ión  los componentes insolubles, como e l cata­
lizador y los aditivos indiferentes. De la  solución acuosa 

20. pueden obtenerse, por acidificación con ácidos minerales o 
por tratamiento con un cambiador de cationes en forma ácida 
y elaboración fina l consecutiva por los mótodos usuales, los 
ácidos etoreopolicarboxilioos prodúoidos.

Los ácidos etereopolicarboxílicos resultantes pue- 
25. den emplearse oon muy buen óxito oomo comple jado res. En mu- 

ohos casos, especialmente para el empleo oomo oomplejadores 
para la  dureza del agua en los agentes detergentes y lim­
piadores, no hay necesidad de fabricar los ácidos etoreopo- 
lioarboxilicos lib res , sino que pueden u tiliza rse  igualmen-
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te bien sus sales alcalinas. Tambián es posible emplear sin 
más, despuás de separarlas del catalizador y de las  mate­
ria s  indiferentes, las mezclas de productos obtenidas por 
e l procedimiento de este invento.

5. Los ejemplos que signen explicar e l invento más
detalladamente, pero sin establecer lim itación.

EJEMPLOS
En los ejemplos que a continuación se exponen se 

actuó, salvo cuando se indica o tra  cosa, de la  manera s i ­
l o .  guíente! se molieron intimamente en un molino de bolas las 

materias de partida anhidras, desecadas, y se las  calentó 
bajo presión de anhídrido carbónico en una autoclave de a l­
ta  presión de 500 cc de cabida.

Por "presión in ic ia l"  se entiende l a  presión de 
15. anhídrido carbónico en l a  autoclave antes de empezar el

calentamiento. No obstante, teniendo en cuenta l a  tempera­
tura c r ít ic a  del anhídrido carbónico, esta presión se ajus­
tó en todos los casos a 50° 0. Por "presión final"  se en­
tiende la  presión máxima observada a l a  temperatura de reac- 

20. ción de que se tra te .
En muchos oasos se aplicó a l a  autoclave un colec­

to r de vidrio. Esto se indica cada vez en los ensayos que 
siguen.

Para la  elaboración fin a l de la  mezcla reaccio- 
25. nal se disolvió e l producto bruto en agua y se le  f i l t r ó

en caliente. Despuás del enfriamiento se tra tó  e l filtrado , 
para acid ificarlo , con un cambiador de cationes granulado, 
en forma ácida, mientras se agitaba, con lo cual e l anhí­
drido carbónico pudo escapar sin espumaciÓn perturbadora. A



= 3.1 =

5.

1 0 .

15.

20.

25.

continuación se separó por filtrac ió n  e l cambiador de iones 
y se hizo pasar l a  solución acuosa de los ácidos etereopoli- 
carboxílicos, para la  conversión completa en la  forma áci- 
da, por una columna fresca oambiadora de cationes. El elua- 
to se evaporó en vacío hasta sequedad.-EL rendimiento to­
ta l  de los ácidos etereopolicarboxilicos obtenidos de este 
modo corresponde a la  composición analítica  de l a  mezcla 
reaccional.

La composición analítica  de los ácidos etereo- 
pollcarboxílioos obtenidos se determinó, despuás de e s te r l-  
f ica r los ácidos con diazometano para formar los ásteres me­
tí lic o s , por cromatografía gaseosa de estos ásteres m etíli­
cos. De las fracciones individuales puras obtenidas por 
destilación o por cromatografía gaseosa se averiguaron los 
datos analitioos acostumbrados.

Ei las  tablas de los ejemplos que siguen, los di­
versos símbolos o siglas tiene e l significado siguiente:
Brea, in = Presión in ic ia l de anhídrido carbónico en 

atmósferas absolutas, medida a 50- 0.
Pros . f  = Presión fina l de anhídrido carbónico a l a  

temperatura de reacción de que se tra te  
Tem. = Temperatura de reacción en -0, medida en el

espacio gaseoso
Oomp. T.Ac % = Composición del to ta l de ácidos carboxíli- 

cos de la  mezcla reaccional, %
DG = Acido diglloólico
CMC = Acido oarboximetiltartrónioo

(ácido 2-oxa-l, 1 ,3-propan-triearboxilico)
DT = Acido dltartrónico
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5.

10 .

15.

20.

(ácido 2-oxa-1,1 ,3 ,3-propante tracarboxílico)
DOB = Acido dodeciloxiacático
MS 4- N = Acido malónico 4- productos secundarios
DOM = Acido do dec ilo ximalónico
A- b-G = ácido e t  ilen-b is-glicólico
ADBM = Acido e t  and io xi-1-acát ico -2-malón ico
Á-b-t = Acido etilen-bis-tartrónico
M-d-G = Acido m etil-diglicólico
OBTO = Acido 2-oxabutan-l,l,3-trioarboxilioo
N = Productos secundarios

Ejemplos 1 a 11 (Colector de vidrio) y 12 a 18 
Preparación: 21,0 g de sa l potásica del ácido digiicólico

(0,1 mol)
78,0 g de carbonato potásico anhidro 

(0,56 moles)
8.0 g de ácido silíc ico  finamente dividido 

o respectivamente sin este aditivo y
1.0 g de catalizador o respectivamente 

sin catalizador.
La duración del calentamiento hasta la  temperatu­

ra  de reacción está  indicada en horas junto con la  tempera­
tura respectiva.

los resultados de los ensayos se exponen en la  
Tabla I  que sigue:
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TABLA I

Ej, Pre- Pre-sidn sidain i- fina lcial
Tomp # BODura cidñ h

Catalizador Aditivo Comp. T, Ao %

100 do DG1 300 900 200
3

2 250 790 2503
3 245 740 2603
4 230 780 2703
5 230 800 2753
6 220 735 2803
' 220 910 2903
8 230 1050 3003
9 85 240 2753
10 100 345 2753
11 230 800 2753
12 250 1050 2653
13 240 750 2703
14 240 800 2703
15 250 1020 2703
16 240 850 2703

Fe en polvo 
1 g

ácido silíc ico  8 g
H tt

)) tt

tt tt

tt tt

tt tt

tt tt

M tt

,t tt

tf tt

Zn en polvo' "1  g,
tt

Fe en polvo 1 g
n

tt tt

sin tt

Fe en polvo1 g sin
Cu en polvo 1 g 8 g

96,3 de DG; 3*7 de CMT
54;3de DG; 36;4de CMT;2.4 de DT; 6,9 de MS4N
15;0 de DG; 53*1 de CMT;19.2 de DT; 12,7 de MS4N
10;3 de DG; 50;0 de CMT; 19,7 de DT; 20,0 de MS4-N

6;8 de DG; 39;8 de CMT;9.4 de DT; 44,0 de MS4N
23* de DG; 17;1 de DMT; 6,7 de DT; 53*2 de MS4N
39;2de DG; 5;3de CMT;8,1 de DT; 47,4 de MS4N
33;9 de DG; 55;4 de CMT;6.5 de DT; 4*2 de MS4N
18; 6 de DG; 54; 8 de CMT;13.6 do DT; 13,0 de MS4N
12;9 de DG; 44;4 de CMT;10.6 de DT; 32,1 de MS4N
58; 3 de DG; 28; 6 de CMT;10.2 de DT; 2,9 de MS4N
40;4 de DG; 44;0 de CMT; 2,4 de DT; 13,2 de MS4N
11;5 de DG; 46;9 de CMT;12.6 de DT; 29,0 de MS4N
9;O de DG; 46;5 de CMT;19,1 de DT; 25*4 de MS4N

43;9 de DG; 35*2 de CMT;20,9 de MS4N
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TABLA I (Cont.)
Pre- Pre- Temp.Ej. sión sión ^Cin i-  f in a l Dura Catalizador Aditivo c ia l ción.________________ h_________

17 240 850 270 par Ou-Zn ácido s i -  15; 9 de DG; 43i9 de CMT;3 1 g l ie  ico A, 2 de DT; 29,0 de MS4-N6 g
18 240 880 270 CdO 4 g 18;7 de DG; 49;6 de CMT;
_____ 3 1 g 3,2 de DT; 22,2 de MS4-N

EJEMPLO 1Q
Preparación: 21,0 g de sal potásica del ácido digLioó-

lioo (0,1 mol)
60.0 g de oarbonato sódico anhidro

5*  ̂ (0,56 moles)
8.0 g de Aerosil y
1.0 g de hierro en polvo.

EL resultado del ensayo se expone en l a  Tabla II . 
EJEMPLO 20

0* Preparación: 17,8 g de sa l sódica del ácido di&Licó
lico (0,1 mol)

60.0 g de carbonato sódico anhidro
(0,56 moles)

8.0 g de Aerosil y
5* 1,0 g de hierro en polvo.

EL resultado del ensayo se expone en la  Tabla II

Comp. T. Ac %

que sigue:
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TABLA II

15.

Temp.9-CBj. Presida Presida Dnracidn in ic ia l fin a l h Oomp. T. Ao %

5. 19 250 960 2703 65;6 de-DG; 33;1 de CMT; 0,8 de DT; 0,5 de MS4N
20 240 860 2703 90;4 de DG? 9,6 de CMT

EJEMPLO-21_
10. Preparacidn: 19^8 g de sal potásica del ácido o tilen -

-bis-glicdlico (0,078 moles)
86,0 g de oarbonato potásico anhidro 

(0,62 moles)
8.0 g de Aerosil y
1.0 g de hierro en polvo.

20

Presidn Presida Temp. &C in ic ia l fin a l Duracidn h Oomp. T. Ac %
240 1050 2703 11,9 de AbG; 35 i 0 de 4DEM; 52;9 de AbT; 0,2 de N

EJEmLO 22
Preparacidn: 22,4 g de sal potásica del ácido m etil-

-diglicdlico (ácido carboximetil- 
25. -lác tico ) (0,1 mol)

82,9 g de oarbonato potásico anhidro 
(0,6 moles)

8.0 g de Aerosil y
1.0 g de hierro en polvo
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5.

10.

Presiónin ic ia l
240

Presiónfina l
800

Preparación

Temp. 0̂ Duraoión h
2703

Ocmp. T. Ac %
29i5 de M-d-G, 52;3 de OBTO, 18,2 de N

EJEMPLOS 21 y 24
14,1 g de sal potásica del ácido dodecil- 

oxi-acÓtico (0,05 moles)
10,5 g de carbonato potásico anhidro 

(0,075 moles) y 
2,0 g de Aerosil.

20.

25.

Ejem Presión Presión Temp. so r io "  in ic ia l fin a l Duración h Como. T. Ac %
23 260 830 290 84; 9 de DOE; 14,8 de DOM15. 3 0,3 de N
24 270 1040 270 73,8 de DOE; 26,0 de DOM

Preparación:
EJEMPLO 26

21,0 g de sal dipotásica del ácido digLi- 
cólico (0 ,1  mol) y

20,9 g de carbonato potásico anhidro.

Presión Presión Temp. ^0in ic ia l f in a l Duración h Como. T. Ac %
270 1050 2703 26;2 de DG; 50;3 de CMT 14,0 de DT; 9,5 de MS4N

Preparación:
EJEMPLO P6

21,0 g de sal dispotásica del ácido di- 
glicólico (0 ;1 mol)
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5.

1 0 .

15.

20.

25.

12,0 g de hidrocarbonato potásico 
(0,12 moles) y

4,0 g de Aerosil.
Primeramente se calienta l a  mezcla a 2708 C duran­

te dos horas. Luego se suelta e l anhídrido carbónico exis­
tente en la  autoclave y se le  reemplaza por anhídrido car­
bónico fresco hasta una presión de 150 atmósferas absolu­
tas a 255^0. Por último, se vuelve a calentar l a  mezcla a 
2708C, durante una hora.

Presión Presión Temp. -0in io ia l fina l Duración h Oomp. T. Ao %
270 (5030) 980 270 ? 2 59,3 de DO; 36,1 de CMT
150 C26090) 190 270 ;_1_ _ 3,8 de_DT; 0,8_de N_ _

EJEMPLO 27
Preparación: 21,0 g de sal dipotásica del ácido d ig li-

cólico (0 ,1  mol)
30,0 g de hidro carbonato potásico 

(0,3 moles) y
4,0 g de Aerosil.

Se calienta l a  mezcla a 2703C pop un to ta l de 
3 horas, reemplazando al cabo de dos horas, igual que en 
e l Ejemplo 26, e l anhídrido carbónico primitivo por anhí­
drido oarbÓnioo fresco.
Presión Presión Temp. -0in io ia l fin a l Duración h Oomp: T. Ao %

270 ; 2 48,5 de DO; 45,8 de OMT
270 ; 1 5,1 de DT; 0,6 de M

270 (503 o). 880
150 (2608 0) 190
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5.

1 0.

15.

20 .

25.

Preparación!
EJEMPLO 98

21,0 g de sal dipotásica del ácido digli*- 
cólico (0,1 mol)

8,3 g de hidróxido potásico al 88%
(0,15  moles) y

5,0 g de Aerosil.
Igual que en e l Ejemplo 26, despuás de dos horas 

a 270^0 se reemplaza el anhídrido carbónico existente en l a  
autoclave por anhídrido oarbónioo fresoo.

Presión Presión Temp. °C in ic ia l fin a l Duración h Comp. T. Ao %
270 (503 0) 1030 270 ; 2 67,1 de DG; 31,2 de CMC
150 (2553(3) 190 270 ; 1 1,2 de DG; 0,5 de N

Preparación:
EJEMPLO 19

17,8 g de sal disódica del ácido digli- 
oólioo (0,1 mol)

8,3 g de oarbonato potásico anhidro y 
4,0 g de Aerosil.

La prueba se efdotuó como en e l Ejemplo 26.

Presión Presión Temp. 3oin ic ia l fin a l Duración h Comp. T. Ao %
270 (50aC) 950 270 ; 2
150 (260^0) 170 270 ; 1

83,3 de DG; 15,0 de CMC 
2,7 de N

REIVINDICACIONES
Descrito e l objeto del presente invento, se de­

claran nuevas y de propia invención las siguientes reivin-
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oiones.
1 .-  Procedimiento para l a  preparación de ácidos 

etereopolicarboxilicos, caracterizado por hacerse reaccio­
nar connanhidrido carbónico ácidos etereooarboxilicos de la  

5. fórmula general
R -  'o -  CHR' -  d00H,

en la  que
R representa un radical alquil ico de 1 a 22 átomos

de oarbono, que puede ser de cadena linea l o ra ­lo . mificada y estar substituido por grupos de hidroxi- 
lo o carboxilo o interrumpido por átomos de oxige­
no y

R' representa hidrógeno o un radical alquílioo infe­
r io r  de 1 a 4 átomos de carbono,

15. en forma de sus sales alcalinas, a temperaturas de 200 a 
350^0 y preferentemente de 250 a 300- C, bajo presión (pre­
ferentemente superior a 200 atmósferas absolutas) en pre- 
senoia de oarbonatos alcalinos, hidrooarbonatos alcalinos 
o hidróxidos alcalinos y eventualmente de catalizadores de 

20. metal pesado, asi como de diluentes indiferentes, y conver­
tirse  eventualmente de manera oonocida en e l ácido lib re  la  
sal alcalina formada del ácido etereopolioarboxilioo.

2 . -  Procedimiento segdn la  reivindicación 1, 
caracterizado en que los áoidos etereooarboxilicos de par-

25. tid a  se emplean en forma de sus sales potásicas.
3. -  Procedimiento segdn la s  reivindicaciones 1 y 

2, caracterizado en que la  reacción se efectúa en presencia 
de oarbonato potásico.

4. -  Procedimiento segdn la s  reivindicaciones 1 a 3,
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caracterizado en que la  reacción se efeotúa oon exolusión 
de oantidades aproeiábles de agua y de oxigeno.

5 . -  Procedimiento según las  reivindicaciones 1 a 4! 
caracterizado en que la  reacción se efectúa en presencia de

5. , hierro en polvo, como catalizador.
6. -  Procedimiento según las reivindicaciones 1 a 

4, caracterizado en que la  reacción se efectúa en presencia 
de zinc en polvo, como catalizador.

7 . -  Procedimiento según las  reivindicaciones 1 a
10. 6, caracterizado en que l a  oantidad del catalizador es de

0 a 15% en peso, y preferentemente de 0,5 a 5% en peso, res- 
peoto a l a  mezcla reacciona!.

8 . -  Procedimiento segúnnlas reivindicaciones 1 a 
7, caracterizado por actuarse en presencia de diluentes só-

15. lidos o líquidos.
9. -  Procedimiento para la  preparación de Acidos 

etereopolicarboxílioos.
Según se desoribe y reivindica en l a  presente memo­

r ia  descriptiva que consta de 20 páginas foliadas y escritas 
20. a máquina por una sola de sus oaras.

M r M , , .  2 ' M T . m

mpc
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