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Mejoras introducides en el objeto de la patente principal

n® 412,876, presentada el 21 de marwo de 1.973, scbre:

PROCEDIMIBNTO PARY LA OBIEVCION DE DIESTERES DE 4CIDO SUZ
CINILSUCOINICO, ,

- em M w dw e W

o -
Solbcilunde: LONZA, A.G., entidad suiza, residente en:
Gampel/Valeia, Suize.
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La invencién se refiere & un procedimiento pora la
obtencidn de diésteres de dcido sucecinilsuccinico & partir

de ésteres ~halogenoacetoacéticos en ague mediante bases
fuertes.

5e Por la patente principal 412,376 se conoce que los
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~diéqﬁéraa de égfdo succinilsuccinico se puederi obtener de és-

una solucién tampdén acucsa de sales inorgahicas a un pH éntre

que por ello se presenten pérdidas en el randlmiantu.

cibn del dster Y~halogenoacetoacético se realiza en una solu-

‘eién, ‘en presencia de' como minimo un agente de dispersién.

: perszon aniénicos, catidnicus o no 1onicos solos, 4 también

| uria- mezcla de los dlstintos agentes do- disparaion. Ejamplcs d

,.los compuastos ambnicos cuaternarlos y los compuestos de fos-

3,ronio.

| en la mezcla de. reaccidn y no se fijen en las paredes de los

teres XLhalogenoaéetoacéticoe an agua mediante bases fuertss,

si la reaccién del éster YLhalogenoacétoaceticp'se_efectua an

8y 10,

58 ha descubiierto -ahora que le cantidad de adua ﬂBCj
saria para la rsaccién se pusede roducir hasta a un'sextc Yy qu

se puede acortar cunsiderablements al tiempo de reacczun, sin

Seglin la presents invencidn esto s& logra si la rdag

cidn de tampdn acuosa de sales inorgaricas a un pH de B - 10

manteniéndose el pH constante_duianteAla reacciénrmedianta ad%

£l agsnte de dispersién.se amplea cdnveniantemente n
cantidades desds un 0,01 a un 10 %, preferentementes en cantidj--
des entre un 0,2 y 2 %, referido a la cantidad de éster Y-ha-'

logenOacatoacetlco smpleado, Sa pueden amplear agentes de disd

agantes de dispersidn adacuadus son: celulosas polihidroxieti

licas, sulfatos de alcohol graso, sulfonatos alquilicos, sulf

tos alquilarilicos, polimerué de 6xido alquilénico, jabones,
poliglicoléteres, o bién ésteras, da alcoholes grasas, alquil

lamidas de &cido graso, fenoles alquilicos o bien sus sulfato

El agente de d;sparaién hace que los componentes de

reaccion organicos 58 preaantan an Porma finamente repartida
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.contfnua o en breves intervalos, de manera qus el pH sa manter

cidn,

recipientes de reaccidn y Formen mezclas pastosas que no su
puedan agitar. Ademds, mediante el empleo del agente de dis—

persidn se logra un aumento del rendimiento.

El pH que se ha dé mantener durante la raéccién sd

encuentra entre 8 y 10, preferontemante sn 9,5,

Segln la presente invencidn se dispersé el aster
X—halogenoacatuacético en una sulucidén acuosa de tampén de sa
les inorgdnicas con.un pH entre 8 - iD, preferuntumsnte 9,5 y
madiante adicidn de bases durante la reaccidn se restituye la
base consumida por la formacidn de dcido. Convenientomente se
mide sn el hadio_de reaccidn el pH durante la reaccidn y segdn

la magnitud de la variacién del pH se alimenta bass an forma
ga sitmpre constante dentro del margeh segln lu'presente_inveg
4 . .

Como éstéres Y;halogenaacetoacéticos entran prefe-
rentements en consideracion los éstsres Y—cloroécetoacééicos.
Sin embargo, no se opone al procedimiento el emplsar kambién
éster X-bromoacetoacético. El componente alcoh6lico del éster
de partida depende del diéster ds acido sqccinilsuccfnico 8
obtener. Preferentements se preparan los restos de alquilo in
ferior ccn 1 & 4 dtomos de carbonp, convenientemonte los ésta
res de motilo y de stilo. La temperatura de rsaccifn se encusef)
tra convaeniunlemente en -10 a 4102C, pre?sfuntemente entra ~2
gec.

_ Después de la reaccidn se puede aislar el didster d
dcido succinilsuccinico por separacidn por filtracidén o centri
fugacidn. El producto que se obtiene es blanco hasta ligeramer

te amarillento y tiene una pursza suparior a un 99 %.

" Los diésterss de dcido succinilsuccinico sa emplean
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‘Ejemgios

E destilado (contenido 97,79 %, éorfagpondiente a 34,9449 g ds
14 horas. Desgues de 22 horas se separa por succién el produc=|

 126,2'a lZG;SQC,.lo gque corrésbonde a un 78,3 % de rendimién~

"l to. -

'dico y 0,35 g de Fenopan Cu 436 (sal aménica de un sulfato de

"snfrla a =29C y, bajo agitacidn, se_mazcla con 35,9846 g de

‘ Se. obtuvieron 21,6637 g de succinilsuccinato de dietilo, 77,22%

-'da'rendimiento.

| con Tqﬁéafol AG (sulfato de alcohul-graao) un 73,04 %, con

.péré'ia obienqién de polimeros y para la obtencién de coloran-
tes ‘de quinacridona. ' ,
1.): -15,35 g de ‘carbonate 86dico, 3,1 g de bicafbodato ;&.
dica y 0,300 g de Natrasol 250 MXR (calulosa pollhidtoXletili
‘¢a) sa disuelven en 130 cc de agua destilada y a =28 se mézclq,

nga agitacidn, con 35,7346 g ds X-cloroacetoacatato de etilu

producto él 100 %), Después de una horh se agregan 5 cc de lg

Jia sédlca 7, 2-n. Esta oparacion 88 rep;te después de 2, 3 y

fto sin’ disolvar, se lava con 150 cc de aguas y 80 cc da metanol,

géhgaca a 21,2950_g_dé succinilsuccinato de diétild del p.f.

2) 6,9 g de bicarbonatu sodlco, ll 5. g de carbonato s§

-un alquxlfanol oxetilado) sse dlsulvan en 120 cc de agua, s8

k;-clorpacgtoécététo de etilo (al 95,02‘%, 35;6320 q al 100%)
:¢dn un aparato de medicidén del pH de tfabajorﬁutométicd con
di;pOBitivo dusificadof se mantuvo el pH de la solucidn de resgg
cién en 9,5 mediante adicidn de un total.de 28,8 cc de lejfa

sd0dica 7,25n.’Dgspués de 22 horas se elaboré en la forma usua)

El mismo ensayo da con Natrasol 250 MXR un 77,06 J,

Pluronic F 68 (copolimoro de 6xido etildnico-6xido propiléni-

1 co) hn:73,54 %. Sin agente de diaparaién.aate,ehaayo no se pu%
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cos cuatarnarios o fosfdnicos:

de realizar, ya que conducs a deposicionss de material organi

co en 8l electrodo y con ello a medicionss errdneas,

3) Trabajéndo en igual furmé como en al ejemplo 2, sa hi
cieron reaccionar 13,8 g de bicarbonato sidico, 16,8 g de car-
bonato sédico y 9,0 g de Fenopon CO 433 (sal sddica de un sul
fato de un fenul alquilico oxstilado) con 144,04 g de Y—clb~
roacetoacstato de eﬁilo (al 97,87 % 140,97 g de al 100 %), bg
ro sin embargo a +lUC y a un pH de 9,75. La reacecidn ss pudo
interrumpir despuds de 7 horas. 5o aislaron 88,52 g de dietil+

éster de acido siccinilsuccinico, p.f. 126,6 a 126,82C, rendi

mientos 80,7 .
:
4) 13,8 g ds bicarbonato sddico, 16,8 g de carbonate sé}
dico y 1,2 g de Fenopén CU 433 (sal sddica de un sulfato de un
fenol alquilico oxetilado) en 25U ec de agua se& hicieron reac+
cionar como en el ejemplo 2) con 72,62 g de X~cloroa¢etoabat§
to de etilo (al 87,87 %, 63,53 g al 100 %). Después de 8 hora
a -22C y -un pH de 9,5'38 interrumpid la adicidn de lejia sddi]
ca, la temperatura ss aumento lentamants a 208C, Desaués de
un'tiempo de reaccién de un total do 22 horas se slaboré en
la forma usual. Se obtuvieron 37,82 g de succinilsuccinato de

dietilo en un rendimiento del 76,5 %.

5) El ejemplo 2 se repitié con 13,8 g da bicarbonato sf

dica, 16,8 g de carbonato sédico y 1,7 g de hidréxido trime-—

tilbencilaménico como sclucibén al 40 % en metanol., Con 72,45
de X—cloroacatoacetato de etilo (al 96,10 %, 96,62 g al 1lul%
se obtisnen 45,00 g de succinilsuccinato de distilo, correspog

dientes a un 83 % de rendimiento.

Randimientos similares se obtienan con otros compuestos amdni

Cloruro trietilbancilamdnico - 179,84 %
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|da 87, BU % corraspondisnte a 21,0114 g de’ producta al 100 %).
‘succinato da dietilo Formado, se lavé con 150 cc de agua y 50 |
[ee da matanol y sa saco durante 16 haras ' aonc / 20 Torr. Se

_j'obtuviaron 12 6255 g da succinllsuccinato da dietxlo, p.f.
_ 125 0 a 126, DQC, carrespondisntu a un rendimiantc del 76, 4 %'

) ‘250 MXR dlo un rsndimiento de-un 67, 5 % da succinilsuccinato
. lda dietilo. ’

‘|ceptibles da'modificaciones da detalle en cuanto no altaren su

-'. norraspondn a una soliecitud de patanta presanhada an Suiza,

»Intarnacionales an vigor, siendo lo que conatituyaila.aaancia‘

loduro tétrabutiiamﬁnico s 80,1 %

Cloruro dioétildimatilaménico _ : 82,6 % , '
Cloruro mxrletildimatilbencilaménmco : 84,7 % - . . €
Bromuro tetrafanilfos?onico e 80 8 % ‘

Bromufo metoximetiltrifenilfosfdnico ¢ 76,5 %

6) 19,30 g de carbonato sédico, 3,10 § de bicarbonato
sédico y 0,20 g de Natrasol 250 MXR (celulosa polihidroxietif-
lica)- as disolviseron a temperatura ambienta en 150 oc ds agua
destilada, sa enfiid a -208C y bajo agitacion se mezold con
23, 9310 g de {-cloroacatoacetato de etilo induetrinl (contani'

Daspuas de 22 horas a -28C se separé por succiﬁn el aUccinil-

La rapatxciun del ensayo sin lae adxcion .de Natraaol

ﬂ g T A

Descrita suficiantemente la naturaleza dal invnnto,
as{ como la manera de realizarlo en.la practica, debe hacerse

constar que las disposicionss anteriormshte ;ndigédaé_éon sus-
principin fundamsntal, tambien se Hacs constar qUa el invanto

bajo el numaro 6166/74, de Focha da 7 de maya de 1. 974, acugim

dose por lo tanto'.a’ los hanef;cius que concodan los Convsnios

dél.refarido inVénﬁq y por lo hug se solicita ll‘éagtiticddd
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'siguiente.

de‘adiqidn‘en Espaiie, gobre: “ﬂejbras introducidas. en 6l obe

jeto de la paﬁbnte principal n? 412.876, presentada el 21 de

marzo de 1973, sotres " PROC“DINIENTO PARA TA OBIEWCION DE

DIESTERES DE ACIDO suncxnxnsuccxnxco" caracterizéndose por lo ’

1.4nejoras introducidae an ol objeto ds la paten—
te principal n? 412,876, presentada el 21 de narzo de 1973,
gobre: Procedimiento para 1a obtencidn de diéateres de écido_
succinileuccinico, & partir de éster —halogenoacetoadeticd,;"
en agﬁa nediante bases fuertes, ségﬁn la patente princibal, A
éaracéerizado'porque la reaceidn déi Sster -halogenoacetqa;.-
detico se efectéa en una solucidn de tampén acuosa de sales |
inbrgénioas'a un pH de 8 - 10 manteniéndoss el pH constante
por edicidn de bases . durante la reaccién, presencia de como
ninime un agente de dispersidn.

2. -Mejoras, seglin 1a relvindicacidn 1, carscteriza=|
do porque el agente de disperaidn ge emplea en cantidades de
0,01 a 10 %, ;oreferentemente 0,282 %y referido a 1a canti-
dad de éster do deido =halomenoacetoacetico empleado.

3e=Me joras introaucidaa en el objeto de la peatente
principel n? 412.876, presentada el 21 de marzo de’ 1,973, so0-|
bre: Procedimiento para la obtencién de diéstefaa de dcido
succinilsucoinico, tal y como queda suatancialmente descrito
en la preaente Memoiia, . o

. Esta Memoria consta de 7 hojas escritas a mdquina t
por una solae caxra.

Madrid, 4k OCR |
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