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SEORTA’ DESEATEIIVA
Eata patente tiene por ob;iaté la desoripoidn de un nug
vo procedimiento payn la obtencidn de derivades de benzoato de
faenilo, de férmule geneyal

Ryg D oo 2 Ry
39@ R “4
Ry By
donde R, ee un grupe hidroxilo libre o esterificads con un grupe
acetilo o aclle en general, Ry, eg un grupe carvoxile libre o fore
mando ésteres elquilo o srilalauilo, R, y/o Rg es un grupo emino,
piendo el resto de radiculess hidrlgeno, radicales alquilo o hald
£eNd,
El procedimiento ohjeto de enis patente consiste en
hacer reaceionar un clorurc de benzoilo sustituldo de férmuls

&y
Ry Goas

Y
B

donde Ryy Byy Bgy Ryy Rype tienen la mipme significanidn anterior,
con un gren exceso, del orden de 2 a 10 vecos molay de un fenol
sustitufde de férmulo
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0 R,
B Ny Ry
Ry

donde Ry R.'i' B4r By ¥ Be tienen la miema signifiomcidn anterior
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o0 miﬂﬁaifa' de umi'bm! pmtcwmmnte orgdnica,

Ia yencoién we ha de verifiosr en un solvente oradnico,
wlando adecuados para este fini tetrabidrofurans, acetato do eti-
1o, alorure de metilany, oloroformo u otros aimilares, & una tem
poraturs infarior & 1a de ebullioidn del disolvente emplesdo,

. tlempo ds rescoidn varfa megin el medio y la temperg
Is base utilissds se emplea simflisneamente como catali
rador y comp agents de fijaoidn del olorure ds hidrdgens gque me
deaprends en la reacoidn, por lo qué debe utilizavse un minim de
moles dgual & los del olovuro de £oide afiadidos, Como hases adew
ousdas & tal £in me encusntrent piridiva, trietilamina, pipsyidie
na, dimétileniling y demds, |

Une ves somplatade 1o reescidn, el procedimiento de alg
lamiento del producto do la mispme ¥ m posterier purificsoién no
puede generalizarss al mser funcidn del $ipo de yedicales sustitu~
yonuten, '

En prineiplo, consiste en la adisidn de una soluocidn
acuosa de un doido mineral hosta pH oddo para separer la bass Or
ginion, gon 1o que me obtiene wn precipitado y posterior lavado de
éste en ol casy mds simple,

4 Bn otres, sl procesg se complioa sl interferir los suse
tituyentes ex 1o reacoidn, Asf, por ejemplo, en le sintescis del
doido 2w(2'whidroxifenil carboniloxi) benzoico, donde Ry s un
grupo hidroxilo, Ry o8 un grupo carboxilo y Ry a Ry, eon hidrdgem
noy por rescoidn del cloruro de 2ehidroxidbenzoilo con el doido
2«hidroxibenzolco, Una ves efsotusdo este lavado #sido, se obtie-
ne una mezols det producto busosdo, doido 2~ hidroxibenzoico en
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exceno y otros dniores deddos de natureleze polimérice provedons
ton de la reaceién del oloriro da doido con las moléculas de &em
tor yu formadaus ¥y quo todeviz tlenen wn grupo hidroxiloe libre,

In ents coso, el producto se aisla por redisolusidn en unn colue
oddn acuoma de hidrdxide sédice, 1o cusl es acidula hasta un. pH
comprendide enira 6 y 4,5, margen en el oual precipita casl selocti
vamente el compuesto, Posteriormentn el oduato debe someterse &
una dltima purificacidn por obullicidn con agus en ls proporeidn

de 10 partes por uns de sdlido, con lo que ge elimizan los dltie
mos residuos de deddo 2-hidroxibensolco.

Pora faciliter la cowprencidn de este. procedimiento, ¥
sin que ello pueda considerarse gomo limitmoddn de la patente,
se deporiben & continwacidn los siguientes ejemploss

Ejemplo 14

a) 31 g de clorure de 2-bidroxibenzoion se afindieron con

azgitacidn aobre 85 g de duido 2-hidroxivenzoico en 40 ml de plrie

dine y 35 ml de dioxano a temperaturs ambiente, Déspuds de pels
horas, se lovd la mase de veeceidn con 50 ml de doido clorhidrie
co diluide y con 300 ml de ogua, El producto obtonido se solubili

%6 con TO0 ml de colucién dilufds de hidrdxide sddicos La solucidn

amarillente resultante ge llovd a pH de precipitecién con 285 ml
de 4cido clornfdrico dilufdo, obtenidndose un produsto que, ung
ver purificado por stullicidn con 300 mi de agua, filtrado y lovae
do son agun hirviendo, @id 27,8 gr. (54%) do doido 2e(2'@hidroxim
fenil carboniloxi) bensmoice de punto de fusldn 1470C, Equivalente
de neutralizacidn 258 ¢ 2

v} 31 gr de clovure de 2-hidrexibonzoile ee afindisron
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con agi.féai-dn sobre 100 gr & éaidé pehidroxibensoico en 100 ml
de dimetilaniling y 50 ul de tolueao a tempsvature amblente,
Despuls e tres dlas, se procedid comv en &l apartedo &), obtew
niéndoss 25,8 g (50%) de doido 2(2'hidroxifenilearboniloxi) ben
2000 PP 146~146,5¢2 ¢

- Bfenplo 21

Ao & BEUTLLOXLE SN 1LORrDONLLOXS ) Dengd

35 & de olorure de doido 2escetiloxibenaoion en 20 ml de piridie
na ¥ 1% ml de dioxans a 3080, Be dejé durante uns noche, Se lavd
la mase de veaccldn con 250 ml de doido clorhidrico dilulde, dee~
pues oon sgua y el resfdun de filtrecidn se hirvid con agus, dane

4o 32 g (83%) de doido 2+{2'agcetiloxifenilearboniloxi) beneoico

P2, 18630, Equivalente de neutraliescidn 300 4 2,

Serdn independientes del objeto de la invencién las
proporciones de los componentes emplezdos, diopositivos, tiempos
y temparatdras propies pars llevar s la prdoiiea sl procedimione
$0 desolito, slempra que las varissionss Que se introdugcan no
afecton n mu esencialidad,
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REIVINDIOCACIONES
Se veivindica coms. objeto & 1a presenta Potente de Ifne

vencidng
18,~Frocedimiento pava la obtenoidn de derivades de ben-

zonbo da fenilo, de férmula
‘ By 5

Ry
By :: By Bg ‘:: Ry
Ry Ry

donde Ry 88 un grupo hidroxile 1ibre 0 eaterificade con wn grupo
acetilo o acilo en genoyol, R, e8 i griapy cerboxile o formande és
hores alquilo o srilalouile, R y/o Hy €8 wn grupo amino, oiendo
el resto de radicaless hidrdgeno, radiesles alquils o haldgeno,
que pe carasteriza esensialmente por ol hecho 8¢ hater reacelonar
un clorure &o benzoilo sustituido do férmala

By
R
16 @ 0003
3 *
5

donde Rys R7, Ra, Rg ¥y wa $ienen 1o misma simnificacidn anterdor,
con un excooe de un fenol sustitufdy de fdrmla '

By |
donde Rys RB’ 34; ﬁs ¥y 1%6 tienen ol migmo significado anterdor, en
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presencia de un solvente nrgdnico de polarided medis y de una bam
pe ovginios en proporeifn molar el menoe igual a la del oloruro
de doido, aislands luego el producto de reaccidn por precipita
oién con wa solucién de wn doide mineral y purificdndose evenw
tuslmente tal producto por disolucifn wnwna solucién scuoss bloi-
o8y reprecipitdndolo. por Wltino von £oido mineral en un intervelo
de pH que depande de dicho producto y lavéndsle finalmente con
egus hirviendos -

28 ,»PROCEDIMIENTO PARA LA OBYENCION DE DEBIVADOS DE BENw

ZOATO DE FENIIO,

Sean cuales fueren lag oircunstencies gue consurran
con la esencislidad propie de le misma,
Conste 1a presente Nemoris desoriptiva de siste pdginas
mecauogratiadas por una sols caxe,
Bavoelona, 27 ds abril 1979
2y A
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