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Mejoras introducidas en el objeto de la patente principal 
n* 412.876, presentada el 21 de marzo de 1.973, sobra: 
PROCEDIMIENTO PAPA LA OBTENCION DE DIESTERES DE ACIDO SbC 
CINILSUCCINIOO.

LONZA, A.G., entidad suiza, residente en: 
Gampel/Valaia, Suiza.

La invención se refiere a un procedimiento para la 
obtencidn de diásteres de ácido succinilsucclnioo a partir 
de ásteres -halogenoacetoaoéticos en agua mediante bases 
fuertes.

Por la patente principal 412.876 se conoce que los
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diestéraa da áci'do succinilsuccinico sa pueden obtener de ás­
teres Y*haioganoacetoacático9 an agua mediante basas fuertes, 
si la reacción del áster Y-halogánoacétoacaticp se efectúa an 
una solución támpón acuosa da sales inorgánicas a un pH éntre 
8 y 1U.

Se ha descubierto ahora que la cantidad da agua ñece 
saria para la reacción sa puede reducir hasta a un sexto y que 
se puede acortar considerablemente al tiempo de reacción, sin 
que por ello sa presentan pérdidas en él rendimiento*

Según la presenta invención esto sé logra si la reac 
ción del áster Y-halogenoacetoacático se realiza en una solu­
ción da tampón acuosa da salas inorgánicas a un pH da 8 - 10 
manteniéndose el pH constante durante la reacción mediante adi 
Ción¡, en presencia de' como mínimo un agente de dispersión.

El agente dé dispersión sé emplea convenientemente en 
cantidades desda un 0,01 a un 10 %, preferentemente én cantide 
das entre un 0,2 y 2 %, referido a la cantidad da áster ^-ha- 
logenoacetoacatico empleado. Sa puedan emplear agentes de dis­
persión aniónicos, catiónicos o no iónicos solos, ó también 
una- mezcla de los distintos agentes da dispersión. Ejemplos di 
agentes dé dispersión adecuados son: celulosas polihidroxietí- 
licas, sulfatos da alcohol graso, súlfonatos alquílicos, sulfdna 
tos alquilarílicos, polímeros de óxido alquilénico, jabones, 
poligiicoiáteros, o bien esteras, da alcoholas grasos, alquile 
lamidas de ácido graso, fenoles alquílicos o bien sus sulfatos, 
los compuestos amónicos cuaternarios y los compuestos de fos- 
fonio.

El agente de dispersión hace que los componentes da 
reacción orgánicos sa presentan en forma finamente repartida 
an la mezcla de reacción y no se fijan en las paredes de los
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recipientes de reacción y formen mezclas pastosas que no ao 
puedan agitar. Además, mediante al empleo del agente de dis­
persión ae logra un aumento del rendimiento.

El pH que se ha de mantener durante la reacción se 
encuentra entre 8 y 10, preferentemente en 9,5.

Según la presente invención se dispersa el áster 
¡(-haiogenoacatoacético en una solución acuosa de tampón de na 
les inorgánicas con un pH entre 8 - 10, preferentemente 9,5 y 
mediante adición da bases durante.la reacción se restituye la 
base consumida por la formación da ácido. Convenientemente se 
mida en al medio de reacción el pH durante la reacción y segur 
la magnitud da la variación del pH se alimenta báse en forma 
continua o en breves intervalos, da*manara que al pH se manter, 
ga siámpre constante dentro del margen según la presente inver 
ción.

Como ásteres Y-halogenoacetoacáticos entran prefe­
rentemente en consideración los ásteres Y-cloroacetoacáticos. 
Sin embargo, no se opone al procedimiento el emplear también 
áster y-bromoacetoacético. El componente alcohólico dal ástei 
de partida depande del diéster de ácido succinilsuccínico a 
obtener. Preferentemente se preparan los restos de alquilo in 
ferior ccn 1 á 4 átomos da carbono, convenientemente los éste 
res de metilo y de otilo. La temperatura da reacción se sncuer, 
tra convenientemente en -10 a 410SC, preferontemente entra -2
ose.

Después de la reacción se puede aislar el diéster de 
ácido succinilsuccínico pur separación por filtración o centrj 
fugación. El producto que se obtiene es blanco hasta ligeramer 
te amarillento y tiene una pureza superior a un 99 %.

Los diésteres da ácido succinilsuccínico se emplean
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para la obtención da polímeros y para la obtención de coloran­
tes de quinácridona. ^

E i emplóá
1.) 15,35 g de carbonato sódico, 3,1 g de bicarbonato ^
dico y 0,300 g de Natrasol 250 MXR (ealulosa polihidroxietíli, 
ea) sa disuelvan en 130 cc da agua destilada y a -23 sé mázclí 
bajo agitación, con 35,7346 g de ^-cloroacetoacátato da etilo 
destilado (contenido 97,79 ¡a, correspondíante a 34,9449 g da 
producto al 100 %). Después de una hora sa agfregan 5 cc de le 
jiá sódica 7,2-n. Esta operación se repita deapuéa de 2, 3 y 
4 horas. Después de 22 horas se separa por succión el produc­
to sin disolver, se íava con 150 ce dé agua y 80 cc do metano] 
sa seca a 21,2950 g de succinilsuccinato dé diátilo dal p.f. 
126,2 a 126,3SC, lo que corresponda a un 78,3 % da rendimién- 
to.

2) 6,9 g de bicarbonato sódico, 11,5 g de carbonato só
dico y 0,25 g da Fanopan CU .436 (sal amónica da un sulfato de 
un alquilfanol oxetilado) se disulvan en 12Q oc de agua, sa 
enfría a -23C y, bajo agitación, se mezcla con 35,9846 g de 
^ -cloroacatoacetato da etilo (al 99,02 %, 35,6320 g al 100%] 

Cdn un aparato de medición del pH de trabajo automático con 
dispositivo dosificador se mantuvo el pH de la solución de raác 
ción en 9,5 mediante adición da un total de 28,8 cc de lejía 
sódica 7,2-n. Después de 22 horas se elaboró en la forma usuaí. 
Se obtuvieron 21,6637 g de succinilsuccinato de dietilo, 77,23% 
de rendimiento.

El mismo ensayo da con Natrasoí 250 MXR un 77,06 %, 
con Tensofol AG (sulfato de alcohol graso) un 73,04 %, con 
Pluronic F 68 (copolímero da óxido etiléhico-óxido propiléni- 
co) un 73,54 %. Sin agente de dispersión este ensayo no aa put
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da realizar, ya que conduce a deposiciones de material orgáni 
co en el electrodo y con ello a mediciones erróneas.

3) Trabajando en igual forma como en al ejemplo 2) se hj, 
ciaron reaccionar 13,8 g de bicarbonato- sódico, 16,8 g de car- 
bonato sódico y 9,0 g de Fanopon CO 433 (sal sódica de un su¿L 
fato de un fenol aiquilico oxatiiado) con 144,04 g da j^-clo- 
roacetoacatato de etilo (al 97,87 % 140,97 g de al 100 %), pe, 
ro sin embargo a +10QC y a un pH da 9,75. La reacción se pudo 
interrumpir después de 7 horas. Se aislaron 88,52 g de dietil-- 
éster de ácido siccinilsuccinico, p.f. 126,6 a 126,83C, rand¿ 
miento: 80,7 %.

j
4) 13,8 g de bicarbonato sódico, 16,8 g de carbonato só 
dico y 1,2 g de Fanopón CU 433 (sal sódica de un sulfato de uó 
fenol aiquilico oxatiiado) en 250 cc de agua se hicieron reac­
cionar como en el ejemplo 2) con 72,62 g de ^-cloroacetoacatn 
to da etilo (al 87,87 %, 63,53 g al 100 %). Después de 8 horaü 
a -29C y un pH de 9,5 se interrumpió la adición de lejía sódi_ 
ca, la temperatura se aumento lentamente a 200C. Después de
un tiempo de reacción de un total da 22 horas se elaboró en 
la forma usual. Se obtuvieron 37,82 g de succinilsuccinato de 
distilo en un rendimiento del 76,5 %.

5) El ejemplo 2 se repitió con 13,8 g da bicarbonato só
dico, 16,8 g de carbonato sódico y 1,7 g de hidróxido trime- 
tilbencilamónico como solución al 40 % en matánol. Con 72,45 <) 
da ^-cioroacatoacatato de etilo (al 96,10 96,62 g al 1U0%¡
se obtienen 45,00 g de succinilsuccinato. de distilo, corraspon 
dientes a un 83 yb de rendimiento.

Rendimientos similares se obtienen con otros compuestos amóni 
eos cuaternarios o fosfónicos:

30 Cloruro triatilbencilamónico i 79,4 %
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Ioduro tatrabutiíamónico : 80,1 %
Cloruro dioctildimatilamónico : 82,6 %
Cloruro miristildimatilbencilamónico : 84,7 % ̂
Bromuro tetrafanilfosfónico : 80,8 %.
Bromuro metoximatiltrifanilfosfónioo: 76,5 %

6) 19,30 g da carbonato sódico, 3,10 g da bicarbonato
sódico y 0,20 g de Natrasol 250 MXR (celulosa polihidroxietii- 
lica) sa disolvieron a temperatura ambienta en 150 ce da agua 
destilada, sa anfrió a -20QC y bajo agitación sa mezcló con 
23,9310 g da ¡[-cloroacétoacatato da etilo industrial (contení 
do 87J80 %, corraapondiante a 21,0114 g da producto al 100 %). 
Después da 22 horas a -2BC sa separó por succión al sUccinil- 
succinato da diatilo formado, se lavó con ISO ce de agua y 50 

' cc da matanol y sé sacp durante 16 horas á 80QC / 20 Torr. Se 
obtuvieron 12,6255 g da succiniisuccinatb de distilo, p.f.
126,0 a 126,0BC, correspondiente á un rendimiento del 76,4 %.

La repetición del ensayo sin la adición de Natrasol 
250 MXR dio un rendimiento da un 67,5 % da auccinilsuccinato 
da diatilo.

N O T A
Descrita suficiantemante la naturaleza dal invento, 

así como la manara da realizarlo an la práctica, deba hacerse 
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus­
ceptibles da modificaciones dé detalla en cuento no altaren su 
principio fundamental; también se hace constar qUe el invento 
corresponda a una solicitud de patenta presentada an Suiza, 
bajo al número 6166/74, da facha da 7 de mayo da 1.974, acogía^ 
dosa por lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios 
Internacionales an vigor, siendo lo que constituya la esencia 
dal referido invento y por lo qué se solicite 1& Certificado
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de adicion en España, sobre: "Mejoras introducidas en el ob­
jeto de la patente principal nS 412.876, presentada el 21 de 
marzo dé 1973, sobre: " PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE 
DIBSTERES DE ACIDO SUCCINILSUCCINICC; caracterizándose por lo
siguiente:

1. -Mejoras introducidas en el objeto de la paten­
te principal n3 412.876, presentada el 21 de marzo de 1973, 
sobre: Procedimiento para la obtención de diésterea de ácido 
succlnilsucoinico, a partir de áster -halogenoacetoao.etico 
en agua mediante bases fuertes, según la patente principal, , 
caracterizado porque la reacción del áster -halogenoacetoa- 
óetico se efectúa en una solución de tampón aouosa de sóles 
inorgánicas a un pH de 8 - 10 manteniéndose el pH constante 
por adición de bases durante la reacción, presencia de como 
mínimo un agente de dispersión.

2. -Mejoras, según la reivindicación 1, caracteriza­
do porque el agente de dispersión se emplea en cantidades de 
0,01 a 10 %, preferentemente 0,2 a 2 %, referido a la canti- 
dad de áster dó ácido -halogenoacetoacetico empleado.

3. -Mejoras introducidas en el objeto de la patente 
principal nS 412.876, presentada el 21 de marzo de i.973, so­
bre.: Procedimiento para la obtención de diósteres de ácido 
succlnilsucoinico, tal y como queda sustancialmente descrito 
en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 7 hojas escritas a máquina 
por una sola para.

Madrid, 
LONZA, A.G.,

m .
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