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MEMORIA DESCRIFTIVA ?

‘Los fcidos carboxf{licos pueden ser considerados co-
mo un reactivo adecuado para la formaeién;de ésteres, —-
auwngue generalmente se prefiere el empleo de derivados -
de los mismos cuya mayor reactividad frente a los alcoho
les perﬁite llevar a cabo el proceso en condiciones més
ventajosas,

Entre los derivados de los Acidos carbdxflicos son
especialmente dtiles pera la [formacibn- de los &steres —-
los anhfdridos de 4cido y log cloruros de 4cido, con los

cuales la reacciln usualmente debe transeurrir en presen

cia de una base capaz de fijer el dcido oqgénico 0 inor-
génico, respectivemente, que se genera dufante el proce-
so. En alguros casos, el mismo 4cido orgénico sirve de -
diluyente de la mezcla de reaccidén, presentando entonces
ventajas el empleo del anhfdrido de #Acido. La presencias
de un catalizador puede ser necesaria pare que el proce-
g0 evolucione en la.forma.deseada.

Por otra parte, la naturaleza del alecohol influye -
1l8gicamente en las condiciones bajo las cuales debe desa
rrollarse la rgaccién, principalmente cuando posee oiros
grupos funcionales sensibles & la temperatura o que pre-
sentan una clerta reactividad frente al derivado del 4ci
do. Unas condiciones de operacién poco ajustadas darfan
lugar a un producto dife.ente al deseado o altamente im-
purificado por productos secundarios, que serfa necesario
eliminar, lo cual no siempre es sencillo, teniendo ademés
una incidencia notable en.el rendimierto final,

Una etapa que debs cuiderse mucho en la prepracién

de un ésier, es la de zislamiento del mismo una vez for-
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mado, ya que este tipo de compuestos es relativamente -

sensiﬁle a los procesos de hidrdlisis cuando el medio es
acuoso, sobre todo existen en é1 trazas de 4cidos o 4lca
lis, En el procedimiento de preparacidén de ésteres de wn
derivado.del 3,3t=ditio~bispropancl, al que se refiere =
la presente invencién, son criticas las condiciones en -~
que se desarrolla la etapa final del proceso, aungque, -
por_otra parte, presenta una indudable ventaja en cuanto
no requiere el empleo de disolventes especiales ni opera
ciones complicadas, que a menudo son limitativas para la
viabilidad de una fabriczcibén a escala industrial,

El empleo‘de agua abarata scnsiblemcnte la forma de

aislar el éster y 2] mismo tiempo la temper.tura a la «~

cual se realiza la operacién evita que el producto sufra

alteraciones que pudieran afectar a sus caracterfisticas
fi{sico~-quimicas, '

Los siguientes ejemplos se ofrecen a tftulo ilustra
tivo y no han de ser interpretados como limitativos de -
la presente invencidn, ya que son posibles muchas varia-
ciones de los mismos, sin apartarse del espiritu del al-

cance de la invencidn,

EJEMPLO 1

En un matraz de vidrio de 200 litros, provisto de -
agitacibn, sistema de calefaccibén y rufrigerante con un
cierre que evite la entrada de humedad, se colocan 75 1i
tros de piridina y 40 litros de anhfdrido iso-butirico.
Se pone en marcha la agitacién y se agregan entonces 50

EKg. de N,N'- [ ditiobis [ 2-(2-nidroxietil)-1-metilvinilén

bis [&-[k4-amino-2—metil—S-pirimidinil) metilg]formamida .

La temperatura dentro del matraz se regula de forma que
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nunca sea superior a 602C, Al caﬂo.de 4 horas, se vierte
la mezcla de reaccién sobre wuna cuba provista de agite—
cibén conteniendo agua, enfrisda exteriorménte. Se para -
le agitacidn 21 cabo de 2 horas, Los cristales del éster
formado se separan al dfa siguiente mediante centrifuga-
cién, E1 producto formado, que ecristaliza como monohidra
to, presenta un punto de fusibn de 82-872C y su espectro
IR muestre bandas caracter{sticas centradas a 3330, —
1780, 1710 y 1425 cn™ 1, E1 monohidrato se transforma f4-
cilmente en el producto anhidro si se recristaliza de un
disolvente orginico, como el acetato de eﬁilo,ffundienﬂo
entonces a.143;490. E

EJEMPLO 2 . ?

En un metraz de vidrio de 100 1itros{ provisto de

agitacidn, bafio de |aceite y un sistema adicién de liqui-
dos, se colocan 50 |litros de piridina anhidra ¥y 25 Kg. -

de N,N'-Jéitiobis 2-(2-hidroxietil)-1-mefilvinilé%]J

!
bis [ﬁ-lﬁ}-amino-z-metil-S-pirimidinil) metii] formamid%l.

Con el agitador en marcha se van afiadiendo en forma
de chorro fino 20 litros de anhfdrido butf{rico. Se regula
la temperatura del bailo de modo que dentro del matraz —
sea de 502C y se mantiene en estas condiciones durante 3
horas, Al czcbo de este tiempo se deja enfriar la mezcla
de reaccién. Una vez alcanzada la temperafura ambiente,
se vierte sobre 800 litros de una mezcla de hielo y agua,
agitando enérgicamente duranje media hora,) Se deja que -

cristalice el producto durante 48 horas y|al cabo de di-

-cho tiempo se separa el sflido formado mediante centrifu

gacién. El éster, cristalizado comd hidrato, tiene un —

punto de fusién de 83-898C.,
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Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
as{ como la manera de realizarlo en la préctica, debe ha
cerse constar que las disposiciones anteriorzente indicgl
des son susceptibles de modificaciones en detalle, en —-
cuanto no alteren su principio fundamental, siendo 1o ==
cue constituye la esencia del referido invento y por lo
que se solicita Patente de Invencién por 20 afios en Espa
fia sobre "Procedimiento de prcparacién de ésteres de un
derivado del 3,3'~ditio bispropanocl", caracterizéndose

por la siguilente

Hecka la descripcién del presente invento lo que —
se declara co:i0 nuevo y de propia invencidn comprends —-
las reivindicaciones siguientes: '

1.- Procedimiento de preparacién de é&steres de un -
derivado del 3,3'-ditio bispropanol, caracterizado porgue
en un disolvente orgénico se hace reacclonar un anhfdri-
do de 4cido con el derivado del 3,3'-ditio bispropenol,
aislando el producto resultante por vertido de la mezcla
de reaccifn en el seno de un disolvente polar, mantenien

do la temperatura constante.

13

2.~ Procedimiento segfin la reivindicacién anterior,
caracterizado porque el derivado del 3,3'-ditio bispropa
nol es la N,N[sitio bis[2—(2-hidroxietil)-1-—metilvini—-
16z) ] bis [ N-[ (4-anino-2-metil-5-pirinidinil) metil] for-

memidat.
3,~ Procedimiento, segln las reivindicaciones ente-

riores, caracterizado porque el disolvente orgénico don-
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de se lleva a2 cabo la reaccidn es piridina o uwma emina -
alifética terciaria

4,-~ Procedimiento, segin las reivindicaciones ante-
riores, caracterizado porque el anhfdrido de 4cido es el
anhfdrido del 4cido isobutirico.

" 5.- Procedimiento, segin las reivindicaciones ante-
riores, caracterizado porque el disolvente polar sobre -
¢l que se vierte la mezcla de reacciln es agua.

6.~ Procedimiento, segﬁn las reivindicaciones ante-

riores, caracterizado porque la temperatura a la cual se

- ajalan los éstgres estd comprendida entre O y 302C,

T7.- PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE ESTERES DE UM -
DERIVADO DEL 3,3'-DITIO BISPROPANOL,

Segin se descrite y reivindica en la presente lMemo.
ria que consta de 6 hojas foliadas y mecanografiadas por
wna sola cara, | - )
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