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I N V E N C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE ACIDOS ETEREO- 

POHCARBCKILICOS", a favor de la  fim a  alemana HENKEL & 

CIE., GmbH, residente en 4OOO-DUSSELDOK6' (Alemania), Hen-

para la  preparación de ácidos etereopolicarboxílicos por 

reacción de las  sales alcalinas de ácidos etoreocarboxi- 

lico s  con anhídrido carbónioo, a temperatura elevada y 

con presión elevada, en presencia de carbonatos alquilioos 

de metal aloalino.

y sus sales alcalinas constituyen buenos oonplojadores, 

especialmente para las sales de dureza del agua. A la  

u tilización  práctica do estos productos so oponía hasta 

ahora la  oircunstanoia do no e x is t ir  ningdn procodimionto

kelstrasse, 67

MEMORIA DESCRIPTIVA

Objeto de este invento es un procedimiento

Se sabe que los ácidos etereopolioarboxílioos
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económico de preparación. Estaba paos planteada la  ne­

cesidad do un procedimiento que pem itiera  fab ricar es­

tos compuestos en gran escala industrial.

Este problema de la  preparación Re ácidos 

5, otereopolioarboxílioos so ha resuelto haciendo reaccio­

nar ácidos etereocarboxilicos de la  fórmula general 

R -  0 -  CHR' -  COOH,

representa un radioal alquilioo de 1 a 22 

átonos de carbono, que puede ser de cadena 

lin ea l o ramificada y estar substituido por 

grupos de hidroxilo o carboxilo o interrum­

pido por átomos de oxigeno y 

representa hidrógeno o un radical alquilico 

in ferio r  do 1 a 4 átomos de carbono, 
en forma de sus sales a lcalin as, con anhídrido carbónico, 

a temperaturas de 200 a 3502 o y preferentemente de 250 

a 3002 o, bajo presión, en presencia de oarbonatos alqui- 

lic o s  do metal alcalino y eventualaente de catalizadores

20.. do metal pesado, asi cono de diluentes indiferentes, y 

oonvirtiendo eventualmente de manera conocida la  sa l al­

calina formada de ácidos etereopolicarboxilicos en e l 

ácido lib re .

Por la  patente alemana 1.185.602 se sabia ya

25.. l a  preparación de nalonato potásioo o respectivamente de 

ácido malónioo por oarboxilaoión de acetato potásico con 

anhídrido carbónico, bajo presión, en prosenoia do carbo­

nato potásico y de catalizadores de metal pesado y a 

temperaturas de 3002 C.- Se sabia además que es posible

10.

en la  que 

R

15.

R'
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metalizar on posición a lfa  sales metálicas do ácidos 

carboxílioos con un notal alcalino o alcalinot^rroo o 

con sus hidruros, a tonporatura olovada, y a bontinua 

c ón oarboxilarlas. Sin embargo, la s  du.ras oondioionos 

de presión y do tonporatura nooosarias para ostas roac- 

clones do carboxilación hacían opare cor oxtronadamonto 

inverosímil a l oxporto qao los láb ilos áoidos oto roo -  

carboxílicos padioran sor on algdn modo asoqaiblos a 

una carboxilación.

Tanto más sorprondonto ha sido paos la  compro­
bación, do acuordo con osto invento, do que las  sales 

alcalinas de los ótoros do ácidos alfa-h id roxicarboxíli- 

cos do la  fórmula gonoral indioada antos puodon sor oar- 

boxiladas con gran rendimiento on prosonoia do carbona- 

tos alquílioos do notal alcalino y anhídrido carbónico, 

bajo prosión y nantoniondo doterminadas condicionos do 

tonporatura. La carboxilación so produco on o l átono do 

carbono quo so halla on posición alfa  rospooto a l grupo 

carboxílioo. En los áoidos otoroooarboxílicos quo contie­

nen varias vocos on la  molócula un radical carboxílioo 

puedo produoirso una carboxilación on todos los átonos 

do carbono que so hallan on posición a lfa  rospooto a l 

grupo oarboxíllco o tan sólo on un átono do carbono quo 

so hallo on posición vocina a un grupo carboxílioo. E l 

grado do transformación do la  oarboxllación dopondo on 

t a l  caso anpliamonto do las condioionos elegidas para la  

reacción.

La carboxilación do los áoidos otoroooarboxí­

lico s quo so han do transformar so dosarrolla, por ojonplo,



según la  ecuación PQsocional siguiente:

CH

R -  O -  CHg -  OOOMo + Me 

COOMo
/

R -  0 -  CH + CH OH Me = Na o K
\  ' 3COOMo

Aun cuando on principio la  reacción puedo trans­

cu rrir  sin  adición suplementaria de anhídrido carbónico, 

para la  realización práctica es necesario mantonor c ierta  

prosión do anhídrido carbónioo, la  cual puode variar den­

tro do amplios lím ites, entro 2 y 1000 atmósferas absolu­

tas o más, según o l procodjjaionto, o sea sogún s i  so 

actúa en continuo o on discontinuo.

Para coopononto notálioo de los carbonatos 

notaloalquílioos puodon sorvir o l sodio o o l potasio, 

poro do preferencia o l sodio.

E l radical alquílico quo oonstituyo la  baso 

do los oarbonatos alquílicos do notal procodo on particu­

la r  do un aloohol a lifá tic o  con 1 a 4 átomos de carbono; 

por ojomplo, do notanol, otanol, propanol, isopropanol, 

n-butanol, butanol sooundario o butanol te rc ia rio .

En concopto do notorias do partida para la  

preparación sogún osto invonto do los ácidos etoroopoli- 

carboxílicos ontran en ouonta todos los ácidos otoroo- 

carboxílicos quo cunplon los requisitos do la  fórmula 

general indioada antos. Como ojemplos do ta los compuestos 

aptos para la  carboxilación cabo c ita r  las sales alcalinas
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dol ácido n o tiig licá lio o , dol ácido o tilg lio á lico , dol 

ácido b u tilg licá lico , dol ácido la u rilg licá lico  y dol 

ácido alqu.il(C-^2^ g  ̂ l i c á l i o o  y los productos do la  

o to rif icaoián dol ácido g licá lio o  oon conpaoatos do ad i- 

cián do áxido do otilono a alcoholes (on .particular a 

alcoholes grasos), cono, por ojonplo, átor do alcohol 

láurioo + ácido 2RO-glic6l ic o , átor do alcohol n iristioo  

+ ácido 3 3# -g 31cá lico  y átor do alcohol ostoárico + ácido 

6 &0*-glioálico, y asinisno dol ácido d ig licá lico , dol á c i-  

do o tilo n -b is-g licá lico  y dol átor do ácido láctico  dol 

ácido g licá lio o . En calidad do nótalos alcalinos entran 

on cuenta prinordialnonto on estas salos e l  potasio y 

o l sodio. Por otra parto, las  salos alcalinas do áoidos 

otoreocarboxilicos onploadas oono materias de partida pa­

ra e l  procedimiento do esto invento dobon hallarso on ol 

estado nás soco quo soa posible, porquo conviono ovitar la  

roaccián on prosoncia do grandes cantidados do agua.

La proparaoián do las  salos alcalinas do 

áoidos otereocarboxílioos onploadas cono materias do 

partida en esto prooodinionto puedo roalizarso por nátodos 

conocidos en la  litera tu ra  y no oonstituyo objoto do 

osto invonto.

La proparaoián do los carbonatos alquilicos 

do notal aloalino puodo ofoctuarso do nanora sen cilla  

introduciendo anhídrido oarbánico hasta la  saturaolán on 

rospootivas soluciones aloohálicas do alooholatos o on 

soluoionos do los á lca lis  on alcoholes absolutos, sepa­

rando por oontiifugacián o l carbonato alquílioo de notal 

alcalino foxnado y socándolo, t a l  oono so describo en
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Houbon-Woyl, "Mothodon dor organischen Chemio" (1952)^ 

volumen 8 , página 105.

Para lograr nayoros rondimientos os conve­

niente exclu ir o onstant emento do la  mezcla roaooional 

5. e l  oloohol f  ornado durante la  reaocián. Esto puedo roa-

ü izarse, por ejemplo cuando so procede a la  reaocián en 

autoclavo, bajo prosián do anhídrido carbánico,' soltando 

on ciertos intervalos do tiempo la  prosián do anhídrido 

carbánioo y expulsando ol alcohol con e l anhídrido car­

io. bánioo soltado. Para la  oxcluslán completa dol alcohol

formado puedo también aplicarso brovomonto vacio, on 

cuyo cáso, cono os lágico, no debo penetrar aire on la  

autoclave. A continuacián so vuelvo a inyectar on ésta 

anhídrido carbánico por medio do un compresor. No obs- 

15. tanto, la  reaocián puode efectuarse también continuamente

bajo prosián en la  corriente do anhídrido carbánico ex­

cluyendo constantemente o l alcohol formado. Para ev itar 

roacoiones secundarias os conveniente un gran exceso do 

anhídrido oarbánico.

2o. Las sales alcalinas do los ácidos otoreooar-

boxilicos so hacon reaccionar segdn osto invento con 

anhídrido carbánico en presencia de carbonatos alquílioos 

do metal aloalino y bajo prosián. La prosián puede aquí 

v ariar dentro do lím ites muy amplios. La reaocián deseada 

25. puedo alcanzarse ya actuando con sobropresián relativamente

bajag por ejemplo, alrededor de 2 a 50 atmásforas abso­

lu tas. Pero para conseguir buenos rendimientos os por lo 

goneral conveniente aplicar una prosián de anhídrido 

carbánico do más do 100 atmásforas absolutas a la  tempe-
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ratura de la  reacción. Hacia arriba, la  presión está 

limitada tínicamente por e l equipo de que so disponga. Pao-* 

de ser do 1000 a 2000 atmósferas absolutas y más, y se la  

puede croar por medio do bombas o compresores apropiados. 

En los ensayos de laboratorio se phede prooodor llenando 

con anhídrido carbónico, líquido o sólido, e l  matraz do 

reacción enfriado y evacuado. E l anhídrido carbónico, 

lo mismo que las  demás materias coadyuvantes, puede 

hacerse circu lar en circu ito .

La temperatura de reaooión es muy c r ít ic a  en 

este procedimiento, pues se ha de ev itar la  descomposi­

ción de loa ácidos etereocarboxílioos. Para conseguir una 

reaociÓn suficientemente Rápida para los fines tácnloos, 

se neoesitan temperaturas por enoima de 2003 C. Pero a 

ser posible la  temperatura de la  reacoión no debiera 

superar los 3503 o, a menos que a l mismo tiempo no se 

contrarreste la  descomposición empleando presiones a l t í ­

simas. Como intervalo de temperatura preferido se han 

establecido las  temperaturas de 250 a 3003 c . La tempera­

tura óptima para la  reacoión depende del grado respec­

tivo de la  oarboxilaoión deseada, asi como de la  natu­

raleza de los ácidos otereooarboxflíeos utilizados y del 

tipo de metales alcalinos utilizados.

La reaoción requiere sólo breve tiempo; pero 

para partidas grandes, a causa del tiempo necesario para 

e l  calentamiento y e l enfriamiento, pueden requerirse 

tambián Varias horas. De paso hay que cuidarse de exoluir 

durante e l  calentamiento de la  preparación recalentamien­

tos locales que podrían conducir a una descomposición.



Por esto motivo debe evitarse un calentamiento demasiado 

rápido. En general son suficientes tiempos de reacción 

de l  a 3 horas.

Para la  realización de la  reacción se necesita, 

como resalta  evidente de la  ecuación reaooional que se 

ha expuesto antes, para cada grupo oarboxilioo que se ha 

de formar de nuevo un mol, a lo menos, de carbonato a l-  

quflico de metal alcalino, e l  cual, a través de la  reac­

ción de metalización, neutraliza y estab iliza  a l mismo 

tiempo e l grupo carboxilioo nuevamente formado. En muohos 

casos puede ser también ventajoso un pequeño exceso del 

carbonato alquílioo de metal aloalino. Este se u tiliz a  

más convenientemente en forma de polvo desalcoholizado, 

finamente dividido. En algunos casos puede ser ventajoso, 

para mejor encantamiento de la  reacción, añadir a la  pre­

paración una pequeña cantidad de alcohol (oomo, por ejem­

plo, de metanol) o de carbonato de c ie t ilo .

En concepto de carbonatos alquílicos de metal 

alcalino entran en cuenta preferentemente e l  carbonato 

m etílico de sodio o potasio, e l  carbonato bu tilico  te re­

ciario  de sodio o potasio y en particular e l  carbonato me­

t í l i c o  de sodio.

Como en todas la s  s ín tesis  metaloorgánicas, 

para lograr buenos rendimientos ¿áben excluirse en esta 

reacoión e l  agua y e l  oxigeno.

Se ha demostrado además ventajoso agregar a la  

mezcla reaooional materias indiferentes de gran superfi­

c ie , como, por ejemplo, kieseUgur, ácido s ilíc ic o  fina­

mente dividido, coque pulverizado u óxido de aluminio f i -
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ñamante dividido, para mejorar las  propiedades meoanico- 

f is io a s  de la  mezcla e impedir una eventual engrumecimien­

to . Con ello  se f a c i l i ta  considerablemente la  realización 

tócnica del procedimiento, la  cantidad de los aditivos 

5. . indiferentes puede variar dentro de lim ites amplísimos y

se dotennina en primer táimino segdn la  índole del equipo 

que se emplee.

Por dltimo, la  reacción puede efectuarse tem­

blón en presencia de un diluente indiferente, como, por 

10. ejemplo, benceno, xileno, naftalina, d ifenilo , ó ter d i-

fen ilioo  o aoeite deparafina. La oantidad del diluente 

se elige de conveniencia de modo que se obtenga una mez­

c la  bombeable.

Pueden u tilizarse  además, en concepto de oa- 

15. talizadores, una serie de metales (oomo, por ejemplo,

h ierro , bismuto, zinc, níquel, cobre, cadmio, titan io  y 

cromo), como ta les  o en forma de sus óxidos o sales con 

ácidos inoxgánicos u oigánioos (oomo, por ejemplo, en 

foima de caxbonatos, bicarbonatos, halaros, sulfatos,

20. acetatos, formiatos, oxalatos o sales de ácido graso).

la  cantidad del catalizador es preferentemente de 0,5  a 

5 % en peso respecto a la  mezcla reacoional.

La realización del procedimiento de este in­

vento puede efectuarse en forna discontinua o en fonma 

2$. continua. Así, por ejemplo, puede aotaarse por e l  mÓtodo

del lecho fluento o por e l  mótodo de la  capa taibulonta.

S i se act&a en f  oima discontinua es conveniente emplear 

como recipientes para la  reacción autoclave agitadoras 

o autoclaves do rodadura. Tambión conviene, en la  roa-
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ligación discontinua, procurar una buena mixturaoión de 
la  masa reaooional mediante agitaoión, sacudimiento o 

molturaoión.

E l tratamiento f in a l de la  mezcla reaccional 

puede efectuarse disolviendo en agua toda la  mezcla y 

separando por f iltra c ió n  los componentes insolubles, como 

por ejemplo los aditivos indiferentes. De la  solución 

acuosa pueden obtenerse, por acidificación con ácidos 

minerales o por tratamiento con un oambiador de cationes 

en fcima ácida y elaboración f in a l consecutiva por los 

mátodos usuales, los ácidos etereopolicarboxílicos pro­

ducidos.

Los ácidos etereopolicarboxílicos resultantes 

pueden emplearse con muy buen áxito como complejadores. En 

muchos oasos, especialmente para e l  empleo como compleja­

dores de la s  sales de dureza del agua en los agentes de­

te  igent es y limpiadores, no hay neoesidad de fabricar los 

ácidos etereopolicarboxílicos lib re s , sino que pueden 

u tilizarse  igualmente bien sus sales alcalinas. Tambián 

es posible emplear sin  más, después de separarlas de las 

materias indiferentes, las  mezclas de productos obtenidas 

por e l  procedimiento de este invento.

Los ejemplos que siguen explican 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 otra cosa, de la  manera 

siguiente; Se molieran íntimamente en un molino de bolas 

la s  materias de partida anhidras, desecadas, y se las
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calentó bajo presión de anhídrido carbónico en una auto-* 

clave de a lta  presión de 500 oo de cabida.

Por "presión in ic ia l"  se entiende la  presión 

de anhídrido carbónico en la  aatoolave antes de empezar 

e l  calentamiento. No obstante, teniendo en cuenta la  tem­

peratura o r ítica  del anhídrido carbónico, esta presión se 

ajustó en todos los casos a 503 c . Por "prexión f in a l"  se 

entiende la  presión máxima observada a la  temperatura de 
reacción de que se tra te .

10. En muchos casos se aplicó a la  autoclave un

colector de vidrio. Esto se indios cada vez en los ensa­

yos que siguen.

Para la  elaboración f in a l de la  mezcla reac- 

cional so disolvió e l producto bruto en agua y se le  f i l -  

15. tró en caliente. Despuós del enfriamiento so trató e l

f iltra d o , para acid ificarlo , oon un cambiador de cationes 

granulados, en forma ácida, mientras se agitaba, con lo 

cual e l  anhídrido carbónico pudo escapar sin espumación 

perturbadora. A continuación se separó por filtra c ió n  e l  

20. cambiador de iones y so hizo pasar la  solución acuosa

de los ácidos etereopolicarboxflicos, para la  conversión 

completa en la  forma ácida, por una columna fresca  cambia­

dora de cationes. E l eluato se evaporó en vacio hasta se­

quedad. E l rendimiento to ta l de lo s  ácidos oteroopolicar- 

25. boxilicos obtenidos de esto modo corresponde a la  composi­

ción an alítica  de la  mezcla reaocional.

La composición an alítica  de los ácidos otereo- 

policarboxilioos obtenidos se determinó, despuós de este - 

r i f ic a r  los ácidos con diazometano para formar los óste-
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ros m etílioos, por cromatografía gaseosa de estos ásteres 

m etílioos. De las  fraooiones individuales puras obtbni&aá 

por destilación o por cromatografía gáseosa se averiguaron 

los datos analíticos acdstumbrados.

En las  tablas de los ejemplos que siguen, lcis 

diversos símbolos o sig las tiehen e l  significado s i ­

guiente;

Pros. in . = presión in io ia l de anhídrido carbónioo en 

atmósferas absolutas, medida a 50a O 

Pros. f .  <ts Presión f in a l de anhídrido carbónico a la  

temperatura de reacción de que se tra te  

Temp. Temperatura de reáobión en SO, medida en

e l  espacio gaseoso

Comp. T.Ao.% = Composición del to ta l de ácidos carboxjhi- 

oos de la  mezcla reaooional, %

DG = Acido diglicólioo

MDG = Acido m etildiglioólioo

MCE = Acido metoxiacótioo

DCE a: Acido dodeoiloxiacótioo

CM = Acido carboximetiltartrónioo

(ácido 2-oxa-propan-l, i , 3-tr ica rb o x ílico )

DT = Acido ditaitrónico

(ácido 2-oxa-T)ropan*d,l,3;3-tetracarboxílioo) 

OBT = Acido 2-oxabutan-l,l, 3-tricarboxílico

HS - = Acido malónioo

MOM = Acido metoximalónioo

DOM = Acido dodeoiloximalónioo

N = Productos secundarios.

En los ejemplos caracterizados con "x", despuós
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do dos horas do roacoión so excluyó, por suelta del anhí­

drido carbónioo, e l  alcohol fomado. A continuación se 

estableció a 250-2608 C, con anhídrido carbónico fresco, 

una presión de 150 atmósfera absolutas y se dió f in  a 

5. la  reáoción en e l  curso de una hora más a la  temperatura

indioada.

Ejemplos 1 a 1 fColector de vidrio) 

Preparación; 21,0 g de sal dipotásioa del ácido d ig li-

cólico (0,1  mol)

3,0. 14,7 g de carbonato m etílico de sodio (0,15

moles) y

4,0  g de Aerosil.

Duración del calentamiento; E l námoro de horas indicado

a la  temperatura de reacción.

15. Los resultados de los ensayos figuran en la

Tabla 1 que sigue.

TABLA 1

Ejemplo Presión
in io ia l

Presión fin a l Temp. 80 Comp. T.Ac %

l " 270 950/2h
200/ ih 270 44,3 de DO; 44,5 do 

CMT; 6 ,0  de DT; 5 ,2  
de MS + N

2 270 830/ lh 270 58,8 de DG; 32,9 de CMC; 
5,5 de DT; 2,8 de MS +
N

3* 270 840/ 2h
170/ lh 250 54,4 de DG; 38,5 de CMT; 

5,8 de DT; 1 ,3  de MS +
N

Ejemplo 4

Preparación: 17,8 g de sa l disódioa del ácido d 3gli-

cólico (0 ,1  mol)
25
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14;7 g de carbonato m etílico de sodio 

(0,15 molos) y

4,0 g de Aerosil.

Duración del calentamiento; 3 horas a la  temperatura de

leacoión.

Los resultados de ensayo figuran en la  Tabla 2 que sigue.

TABLA 2

Ejemplo Presión
in ic ia l

Presión f in a l Tem^ a c Comp. T.Ac. %

4 * 270 800/2h
180/ lh 270 56,1 de DG; 33,0 de CMC; 

10,9 de K M

10. Ejemplo 5

Preparación; 21,0 g de sa l dipotásica del ácido d ig li-

oólico (0 ,1  mol)'

23,4 g de carbonato bu tilico  de potasio 

(0,15 moles) y

15 4,0 g de Aerosil.

Los resultados del ensayo están expuestos en la  Tabla 3. 

TABLA. 3

Ejemplo Presión
in ic ia l

Presión fin a l Temp. a c Comp. T .  Ac %

5 " 270 1060/2h
200/lH

270
270

26,8 de D G ;  52,8 de CM C ; 
14,0 de D T ;  6 ,4  de M + N

20.
Preparación; 21,0 g de sa l dipotásica del ácido d i-

g lioó lico  (0 ,1  mol)

21,0 g de carbonato bu tflico  de sodio 

(0,15 moles) y

25. 4 ,0  g do A e ro sil
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Los resultados del ensayo están expuestos en 

la  Tabla 4 que sigue.

.T H áA jL
B j  omplo Presión

in ic ia l
Presión fin a l Temp. se Comp. T. Ac %

gX 270 700/2h 270 47,5 de DG; 42^2 de CMT;
180/ lh 270 4,1  do DT? 6 ,2  do M

+ N

Siemclo 7

Preparación; 21,0 g de sa l dipotásioa dol ácido

d ig licá lico  (0 ,1  mol)

17,0 g do carbonato m etílico de potasio 

10. (0,15 moles) y

4,0  g do Aerosil.

Los resultados del ensayo se consignan en la  

Tabla 5 que siguo.

Bjemplo Presión
in ic ia l

Presión fin a l Temp. SO Comp. T. Ac %

7* 300 770/2h
190/lUl

270
270

41,4 do DG; 43,7 de CMT 
6,8  de DT; 8 ,1  do M + N

. EjpjKRĵ L-8.,,.
Proparacián; 21,0 g de sa l dipotásioa dol ácido

diglicálioo (0 ,1  mol)

20. 23,4 g da carbonato bntilico  terciario

do potasio (0,15 molos) y

4,0 g do Aerosil.

Los resultados dol ensayo so consignan on la  

Tabla 6 que sigue.
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TABLA 6

Ejemplo Presión- Presión fin a l Tomp. 2C Comp. T. Ao %

8" 270 880/2h
190/3h

270
270

42,8 do DG; 42,3 de CMT 
8,9 do DT; 6,0 de M + 
N

5.

10.

15.

-20 .

25.

Preparación; 21,0 g de sal dipotásioa del ácido

d ig licó lico  (0^1 mol)

14y7 g de carbonato m etílico de sodio 

(0,15 moles) y

4,0 g de Aerosil.

Este ensayo se efectuó en ausencia de anhí­

drido oarbónico. Para estableoor condiciones do prosión 

comparables, so aplicó primeramente a 503 c una presión 

de nitrógeno de 50 atmósferas absolutas. Al cabo do dos 

horas de reacción, so soltó e l  gas y so le  reemplazó a 

2602 C por nitrógeno frosco. Los rosultados do este ensayo 

so exponen en la  Tabla 7.

TABLA 7

Presión in ic ia l Plesión f in a l Tomp. ac Comp. T.Ac %

50 l80/2h 270 *85,0 de DG; 10,8 - 
do CMT; 4 ,2  do M
+ N

Ejornalo 10

Preparación; 23,5 g de sa l dipotásica del ácido

m otildiglioólico (0 ,1  mol)

23,4 g do carbonato butilico  do potasio 

(1,05 molos) y

4,0 g do Aerosil.
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Los rosultados del ensayo están consignados 

entila Tabla 8 que signo.

TáEIáJL.
Ejemplo Presión

in ic ia l
Presión f in a l Tomp. SC Comp. T.Ac %

10* 270 890/ 2h
180/lh

270
270

63,5 de M0B; 29,9 do 
OED; 6,6  de N

, E j P !P R á a .,ü ..
Preparación: í 3,5 g de sa l potásioa dol ácido

motoxiacótico (0,027 moles)

5,6  g de carbonato butilico  do potasio 

10. (0,04 moles) y
1 ,1  g do Aorosil.

Los resultados dol ensayo ostán expuestos on 

la  Tabla 9 que signo.

TABLA 9

Ej omplo Presión
in ic ia l

Presión f in a l Temp, RC Comp. T.Ac %

11* 270 970/2h
190/ lh 270

270
50,1 do MCE; 37,6 de MOM 
12,3 do N

Biomolo 12

Preparación: 12,8 g do sal potásica dol áoido

20. motoxiacótico (0 ,1  mol)

21,0 g de carbonato butilico  do sodio 

(0,15 moles) y 
4,0 g do Aorosil.

Los resultados de osto ensayo se exponon on 

la  Tabla 10 que sigue.25.
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TABLA 10

Ejemplo Presión Presión f in a l Tomp. se Comp. T.Ac %
in ic ia l

12" 270 910/ 2K
190/ lh

270
270

66,6 de MOE: 20,7 de 
MOM? 12,7 de N

E), OIROlO 1 3 —

Preparación: 14,1 g do sa l potásica del ácido

dodeciloxiaoótico (0,05 moles) 

8,6  g de carbonato metílico de potasio 

(0,075 molos) y

10. 3 ,0  g de Aerosil.

Los resaltados del ensayo ostán expuestos en 

la  Tabla 11 que sigue.

TABLA 11

Ejemplo Presión
in ic ia l

Presión fin a l Temp. se Comp. T. Ac %

13^ 270 750/2h
160/lh

270
270

89,9 do DCE; 9 ,5  de DOM; 
0,6  de N

RBIVHDIC ACIONES

Se declaran nuevas y de propia invención las  

siguientes reivindicaciones:

1 . Procedimiento para la  preparación de ácidos 

otoroopolicarboxilicos, caracterizado por hacerse reac­

cionar con anhídrido carbónico ácidos oteroooarboxílicos 

de la  fórmula general

R -  0 -  CHR' -  C0(H,
en la  que

25 R representa un radical alquílico de 1 a 22
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átomos de carbono, que puede ser de cadena 

lin ea l o ramificada y estar substituido por 

grupos de hidroxilo o carboxilo o interrumpi­

do por átomos de oxigeno y

5. R' representa hidrógeno o un radical alquflioo

in ferio r  do 1 a 4 átomos de carbono, 

en forma de sus sales alcalinas, a temperaturas de 200 a 

3503 C y preferentemente de 250 a 3003 o, bajo presión, 

en presencia de alquilcarbonatos de metal alcalino y oven- 

10. tualmente de catalizadores de metal posado, as i como do

diluentes indiferentes, y convertirse ovontualmento do 

manera conocida en e l  ácido libro  la  sa l alcalina formada 

dol áoido etoroopolicarboxílico.

2. Procedimiento segán la  reivindicación 1,

15. caraatarizado por emplearse alquiloarbonato de sodio.

3. Procedimiento segán las reivindicaciones 1 

y 2, caracterizado en que ol alcohol que forma la  base 

del alquiloarbonato de metal aloalino es un alcohol a l i -  

fá tico  de 1 a 4 átomos de carbonato.

20. 4. Procedimiento segán las reivindicaciones 1

a 3, caracterizado cor emplearse metiloarbonato de sodio.

5* Procedimiento segán la s  reivindicaciones 1 

a 4, caracterizado por efectuarse la  reacoión con exclu­

sión de oantidades apreciábles de agua y do ox^eno.

25. 6. Procedimiento segán la s  reivindicaciones 1

a 5 , caracterizado por excluirso a intervalos do la  mez­

c la  reacoional e l  alcohol formado durante la  reacoión.

7. Procedimiento segán las  reivindicaciones 1
a 6, oaraotorizado por añadirse a la  mezcla reacoional una



pequeña cantidad de un alcohol a lifá tico  de peso moiecu- 

la t  bajo o do carbonato de d ie tilo .

d ig licólico  en concepto de ácido etereocarboxilico de paró­

tid a  en la  consecución especial del ácido carboxjm etiltar- 

trónico.

9* Procedimiento para la  preparación de ácidos 

etoreopolicarboxílicos.

Segán se describe y reivindica en la  presente 

momoria descriptiva, que consta do 20 páginas foliadas y 

esoritas  ̂ ^  caras.
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