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MEMORTA DESCRIPTIVA

La presente Patente de Invencién se refiere a un
procedimientq para la fabricacidn &cidos y alcoholes car-
boxilicos de cadena larga. Los &cidos son itiles no sola-
mente en si mismos sino que se pueden utilizar para produ-
cir el alcoh8l l-triacontanol gue se puede utilizar para
aumentar los rendimientos de las cosechas. Asf pues la in-
vencidn estd dirigida a conseguir una formulacién guimica
que comprende l-triacontanol para su utilizacidn en la es-
timulacidn del crecimiento de plantas.

Hasta la actualidad, la sintesis de &cidos carbo-
xilicos de cadena larga que contienen hasta 30 &tomos de
carbono en cadena recta, no se ha mostrado util desde el
punto de vista econdmico para suvaplicacién a fabricaciftn
en gran escala. Dichos procedimientos han requerido un
ceto-acido intermedio. Algunos procesos méds antiguos mues-
tran rendimientos muy bajos y prevén la adicién de diferen-
tes semidteres, cloruros semiécidos'(o haluros), a produc-
tos intermedios organo-metilicos o beta-ceto ésteres. Si
bien otros métqdos muestran otros rendimientos huenos, pro-
porcionan productos contaminados.

La presente Patente de Invencidén estd destinada
a la fabricacidén de &cidos carboxflicos de cadena larga que
se pueden convertir ficilmente en alcoholes mediante éste-
res intermedios. En este proceso, los &cidos de cadena mis
corta son convertidos en cloruroc &cido que se puede purifi-
car pdsteriormente. El cloruro &cido es mezclado con una

enamina y una amina terciaria obstruida (hindered) en un di-
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solvente orgénico y luego se acidifica para formar la beta-
dicetona después de lavar la fase orgénica y eliminar el
disolvente. La beta-dicetona se hace reaccionar con un hi-
dréxido inorgdnico o alcéxido de metal alcalino y es acidi-
ficada para producir el ceto &cido que se puede convertir
en el correspondiente &cido alifitico y alcohol.

Por lo tanto la presente invencidn proporciona un
procedimiento para la fabricacidn de &cidos carboxflicos y
alcoholes de cadena larga gque comprende:

a. hacer reaccionar &cido carboxflico de 21 a 30
dtomos de carbono con un agente clorante éara formar el
cloruro &cido.

b. separar el cloruro &cido y hacerlo reaccionar
con una enamina y una amina terciaria obstruida en un discl-
vente orgénico, manteniendo la reaccidn a una temperatura
comprendida entre 302 y 602 C.

c¢. eliminar el disolvente y recuperar la beta-di-
cetona.

d. hacer reaccionar la beta-dicetona con una solu-
cidn de un hidréxido de metal alcalino o alcéxido y alcohol;
Yy ‘ ' |
| e. recuprear=e1 producto precipitado.

El 8cido de cadena corta inicial preferible es el
4cido lignocérico, CH3(CH2)22COOH, que es utilizado para
fabricar el &cido 7-ceto-l-triacontanoico y el &cido-l-tria-
contandico asf como el l-triacontanol. Se pueden utilizar
otros Scidos de cadena corta para preparar diferentes &ci-

dos carboxilicos de cadena larga y alcoholes que contienen
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de 28 a 36 Stomos de carbono, tales como &cido octacosanci-
co y octacosanol, asi como dcido hexatriacontanéico y hexa-
triacontanol.

En la preparacibdn de &cidos carboxflicos de ca-

dena larga, de acuerdo con la presente invencidn se trata

inicialmente los 3cidos de cadena m&s corta con cloruro de

tionilo, tricloruxro de £86sforo o pentacloruro de f6sforo
durante un tiempo que puede llegar hasta cinco horas, a tem--
peraturas comprendidas entre 302 y 602 C, en presencia de
disclventes tales como cloroformo anhidro, cloruro de meti-
leno o tetracloruro de carbono. Esto produce el cloruro
&cido que se puede separar del exceso del disolvente y del
agente clorante con un evaporador rotativ; o0 medios si-
milares. En una realizacidn preferente, la temperatura de
reaccibn queda comprendida entre 50'y 602 C. Aumentando las
concentraciocnes de reactivos iniciales se aumentard el rea-
diriento.

El cloruro &cido es disuélto a continuacidén en un
disolvente orginico tal como cloroformo, el cual se afiade a
una solucidn de una enamina y una amina terciaria obstruida
tal como ciclohexil dimetil amina o tributilamina asf como
un disolvente orginico tal como cloroformo. La enamina pue-
de ser l-morfolino-l-ciclopenteno, l-morfolino-l-ciclohexeno
6 l-morfolino-l-ciclohepteno, si bien la enamina de seis
&tomos de carbono es preferible. Cuanto m&s obstrufda esté
la amina terciaria mayor es el rendimiento. La piridina y
otras aminas menos obstrufdas no funcionan. La reaccién

se mantiene a una temperatura comprendida entre 30 y 40¢ C
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con bafio de hielo o similar. Las concentraciones més ele~
vadas de reactivos permiten temperaturas més elevadas que
llegan hasta unos 602 C y asimismo permiten conseguir aumen-
tos en el rendimiento. Manteniendo dicha temperatura, el
complejo resultante es agitado y sometido a reflujo con
&cido clorhidrico durante un tiempo comprendido entre 3 y

5 horas, si bien una agitacidn mds répida reducirl el tiem-
po de reaccién, La fase orgénica se separa y se lava con
agua con la consiguiente recuperacidn de la beta-dicetona.

La beta-dicetona se aflade a continuacién a una
solucidn de hidrdxido de sodio, potasio o litio en alcohol,
manteniendo la temperatura por debajo del punto de ebulli-
cidén. El rendimiento de esta reacqién se puede aumentar
sustituyendo un alcSxideo por el hidrdxido., El1 hidrdxido
sbdico es el hidrdxido preferente entre los hidréxidos de
metales alcalinos que se pueden utilizar en esta reaccidn.
El alcéxido de cadena m&s larga proporciona rendimientos més
elevados de manera que el protdxido de sodio es mejor que
el etdxido de sodio. Nuevamente el alcdxido s6dico es pre-
ferible con respecto al de litio o potasio. Précticamente
cualquler alcohol de seis &tomos de carbono o de cadena més
corta es aceptable incluyendo el etilenglicol.

Después del reflujo, la solucién se enfrfa a 52 C
para precipiar la sal del ceto &cido que es aislada f&cilmen-
te por filtrado y lavado. El &cido libre se puede separar
por mera suspensidn de l§ sal en agua caliente y afiadiendo
dcido clorhfidrico. 681 se desea una mayor purificacién, el

&cido se puede disolver en metil etil cetona caliente y lue-

e o o0



10,

15.

20.

25.

RV VY .

go se puede enfriar para recristallzar el &cido purificado.

El ceto &cido se puede convertir f&cilmente en el
correspondiente &cido carboxilico y alcohol por una serie
de diferentes procedimientos. Por ejemplb, la reduccién
Huang=-Minlon que se puede utilizar para conseguir el &cido
carboxilico.

El alcohol lvtriaéontanol de cadena larga,
CH3(CH2)28CH20H, que se puede preparar de acuerdo con algu-
nos de los aspectos de esta invencidn, se ha estudiado re-
cientemente como estimulante natural del crecimiento de plan-

tas (Ries y otros, Science, 195, 1339 (1977)). Las pruebas

précticas se han llevado a cabo con la intencién de optimi-
zar las condiciones bajo las cuales se puede aplicar una
formulacidn quimica de este compuesto a las plantas.

En la investigacidn que reporta la utilizacibn de
l-tfiacontanol como reqgulador de crecimiento de plantas, se
ha utilizado una cantidad relativamente grande de productos
tensoactivos en la formulacidn Quimica en un esfuerzo de ha-
cer el l-triacontanol soluble en agua. Como es bien sabido,
el l-triacontanol es b&sicamente insoluble en agua. Desde
luego, la utilizacibén de una cantidad grande de agua es im-
perativa para aplicar econdmica y eficazmente la formulacién
quimica a superficies grandes de plantas en crecimiento. De
acuerdo con ello, es imperativo el hacer que el l-triaconta-
nol sea soluble en agua, de manera que se pueda dispersar de
manera apropiada en una cantidad granée de agua que se debe
aplicar a continuvacién a las plantas. $in embargo, los di-

solvente orgérnicos que se utilizan en la actwalidad para ha-
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cer que el l-triacontanol sea soluble en agua, por ejemplo
cloroformo y agentes tensoactivos quimicos y asimismo otros
disolventes insolubles en agua, se ha observado que tienen
efectos perjudiclales tanto en la vida de las plantas como
en el medio ambiente. Asf pues, se ha descubierto que los
tensocactivos recubren las plantas impidiendo por este moti-
vo, la entrada del l-triacontanol en la propia planta y por
lo tanto las propledades de fomento del crecimiento de la
planta gque presenta el l~triacontanol son menos eficaces.

De acuerdo»con ello, una finallidad adicional de
la presente invencidn es proporcionar un medio econdmico y
eficaz para formular el l-triacontanol sin utilizar produc-
tos tensocactivos u otras cantidades grandes de disolventes
orgénicos que se ha observado que pfesentan efectos adversos
al crecimiento de las plantas. De manera especifica, la
presente invencién proporciona un regulador de crecimientc
de plantas que contiene un disolvente orgfnico polar que ha-
cebque el l-triacontanol sea soluble en agua y al mismo tiem-
po no presente amenaza alguna a la vida de la planta o al me-
dio ambiente.

El estimulante de crecimiento de las plantas, es
decir, l-triacontanol, es disuelto en en disolvente orgdni-
co polar en una cantidad suficiente para formar un concentrado
soluble en agua. De forma tipica, el concentrado se puede
constituir mezclando conjuntamente.una parte en peso de l-
triacontanol con una proporcién de hasta 500.000 partes en
volumen del disolvente orgénico polar y preferentemente una

parte en peso de l-triacontanol en aproximadamente 1.000
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partes en volumen del disolvente orgénico polar. El disol~
vente orginico polar puede ser cualquier disoclvente solu-
ble en agua; o una mezela de disolventes que contiene uno

o més grupos funcionales, que hace que la solucidn resul-
tante de l~triacontanol sea soluble en agua, que es el com-
ponente principal de la formulacidn. Esta solucidn es lue-
go disuelta en una gran cantidad de agua con agitacidén y/o
sacudidas.

De manera tfpica, la mezcla acuosa de l—triacon?
tanol~-concentrado de disolvente orgénico polar se aplica a
las plantas en crecimiento en una cantidad suficiente para
conseguir una distribucidn de como minimo 1 mg. de l-tria-
contanol por acre (0,404 Ha) y preferentemente de 5 a 20 myg,
por acre.

Los disolventes orgénicos polares que se utilizan
en la presente invencidn para colaborar en la solubilidad
del l-triacontanol en el agua, comprenden alcoholes, ceto-
has, éteres solubles en agua, glicoles y cualquier otro
disolvente o mezcla de disolventes que contengan 1 o més
grupos funcionales comprendidos en cualquier clase o cla-
ses de dichos disolventes. Como disolventes polares orgéa-
nicos adecuados se incluyen la acetona, metilcetona, meta-
nol, isopropanol, trietilenglicol, n-butanol, propilengli-
col y dioxano.

Las reacciones tipicas de l-triacontanol-solucidn
de disolvente org&nico, por una parte, con respecto al
agua, por otra parte, pueden variar de 1:10,000 hasta l:l

en volumen y preferentemente 1:1,000 a 1:100 en volumen,
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dependiendo de la concentracién deseada de l-triacontanol
requerida o deseada en la solucidn final. La formulacién
quimica, de acuerdo con la presente invencidn, se puede
apiicar a plantas de cualquier modo deseado si bien el ro-
ciado de la planta se ha mostrado particularmente eficaz.
La formulacidn de la invencidn, cuando se aplica a cereales
y maiz, cafia de azucar, tomates, pepinos, alublas y simila-
res, se ha demostrado que aumenta la produccién en un medio
ambiente de invernadero en una cantidad de hasta 24% en ba-
se al peso seco de las plantas. Pruebas similares llevadas
a cabo en el campo en una superficie de 1.000 acres o supe-
riores, han resultado en un aumento del rendimiento de las
cosechas de mafz de 6 a 16% en peso de cosecha por acre.

Los ejemplos siguientes se facilitan meramente
como ilustracidn de la presente invencién y no se deben con-
siderar limitatives. Si no se indica lo contrario, los por-
centajes se deben considerar en peso.

EJEMPLO 1

Se hizo reaccionar &cido lignocérico con tres
equivalentes de cloruro de tionilo durante un tiempo de 3
horas a una temperatura de 50~602 C en 300 ml. de clorofor-
mo anhidro poxr mol. . Se evapor$ el disolvente en exceso y
el cloruro de tionilo dejando un liguido de color &mbar que
se utilizd sin otra purificacidn posterioxr. Un mol del clo-
ruro &Scido se disolvid a continuacidn en 500 ml. de cloro-
formo anhidro libre de alcoheol y se afiadié durante unas 2
horas a una solucidn de un mol de l-morfolino-ciclohexeno

y un eguivalente de trietilamina (una amina terciaria) en
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un volumen igual de cloroformo (500 ml). TLa temperatura se

mantuvo entre 30 y 402 C y el complejo resultante se agitd y
sometid a reflujo con 500 mi de &cido clorhidrico 3N durante
un periddo de 5 horas, La fase orgénica se separ$ a conti-

nuacidn y se lavd con agua. La fase orgf@nica resultante se

evapord en un evaporador rotativo suministrando la beta-di-~

cetona en forma de un aceite de color pardo.

La cantidad total de beta-dicetona se afiadib a
continuacidn a una solucifn de tres moles de hidréxido sé-
dico en 1,5 litros de etanol durante un tiempo comprendido'
entre media y una hora, manteniendo una temperatura inferior
a 802 C. La soluciln se sometid a reflujo durante un tiem-
po de 1 a 2 horas y luego se enfrib a 52 C., El precipita-
do resultante se filtr6 y lavd con metanol y luego se secd.
El dcido libre se secd suspendiendo la sal en agua caliente
y acidificando hasta un pH 2-3 con &cido clorhidrico. Des~
pués de filtrar y lavar con agua caliente el producto es
dcido 7-ceto-l-triacontanfico que se puede purificar de ma=-
nera adicional por recristalizacidn con metil etil cetona.
El rendimiento bruto fue aproximadamente de 82%.

EJEMPLO 2

Se hizo reaccionar &cido lignocérico con 3 equiva-
lentes de clorurc de tionilo durante 3 horas a una tempera-
tura de 50~602 C en 300 ml por mol de cloroformo anhidro.

Se evaporaron el disolvente y cloruro de tionilo en exceso de-
jando un liquido de color &mbar, que se utilizd sin otra pu-
rificacidén. Un mol del cloruro &cido se disolvid a conti-

nuacidn en 500 ml de cloreformo anhidro, libre de alcohol
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y se afladid durante un tiempo de unas dos horas a una di-
solucibn de un mol de i—morfolino-l-ciclohexeno y un equiva-
lente de tributil amina (una amina terciaria) en un volumen
igual (500 ml) de cloroformo. La temperatura se mantuvo
entre 30 y 402 C y el complejo resultante se agité y disol-
vid a reflujo con 500 ml de &cido clorhidrico 3N durante un
tiempo de 5 horas. La fase orgdnica se separS a continua-
cidn y se lavd con agua. La fase orgdnica resultante se eva-
prd en un evaporador rotativo suministrando la beta-dicetona
en forma de un aceite de color pardo.

A continuacién se afladid la cantidad completa de
beta-dicetona a una solucién de 3 moles de etbSxido s&dico
en 1,5 litros de metanol durante un tiempo de 1/2-1 horas,
manteniendo la temperatura por debajo de 802 C. La solucién
se sometid a reflujo durante un tiempo de 1-2 horas y luecgo
se enfrid a una temperatura de 5-102 C. El precipitado re-~

sultante se filtrd y lavd con metanol y luego se secS. El

_ dcido libre se prepard por suspensidn de la sal en agua =a-

liente y acidificando a pH 2-3 con &cido clorhfdrico. Des-
pués del filtrado y lavado con agua caliente, el producto es
dcido 7-ceto-l-triacontandico que se puede purificar de
manera adicional por recristalizacidn con metil etil cetona.
El rendimiento bruto fue aproximadamente de 85%,

EJEMPLO 3

Se hizo reaccionar &cido lignocérico con dos equi-
valentes de cloruro fosforoso durante 1 hora a temperatura
de 40-502 C en 300 ml por mol de cloroformo anhidro. Se

elimind el exceso de disolvente por destilacibn mientras
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que el cloruro &cido se recogié despuds de otra destila-
cidén en vacio en forma de liguido de color &mbar, después
del enfriamiento. Entonces se disolvid un mol del cloruro
dcido en 500 ml. de cloroformo anhidro libre de alcohol y
se aﬁédié durante 2 horas a una solucién de 1l mol de l-

morfolino-l-ciclohexeno y un equivalente de trietilenamina

{(una amina terciaria) en un volumen igual (500 ml) de clo-

roformo, La temperatura se mantuvo entre 30 y 400 C y el
compiejo resultante se agitd y sometid a reflujo con 500

ml de Scido clorhidrico 3N durante un tiempo de 5 horas.

La fase org&nica se separ6 a continuacidn y se lavd con
agua. La fase org&nica resultante se evapor$ en un evapora-
dor rotativ§ facilitando la beta-dicetona en forma de acei-
te de color pardo.

A continﬁacién la cantidad total de beta-diceto-
na se afiadid a una solucidn de 3 moles de hidréxido pot&-
sico en 1,5 litros de etanol durante un tiempo de 1/2-1 ho-
ras manténiendo la temperatura por debajo de 802 C. La sc-
lucidén se sometid a reflujo durante un tiempo de 1-2 horas
y luego se enfrid a 52 C,  El precipitado resultante se
£1ltrd y lavd con metanol y luego se sec6. E1 &cido libre -
se prepard suspendiendo la sal en agua caliente y acidifican-
do en pH 2-3 con &cido clorhidrico. Despuds de filtrar y la-
var con agua caliente, el producto resultante es dcido 7-
ceto-l-triacontanocico gue se puede purificar adicionalmente
por recristalizacidn con metil etil cetona. El rendimiento
bruto fue como minimo de un 80%,

EJEMPLO 4
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La sal sbdica de &cido 7-ceto-l-triacontandico
(tal como en los ejemplos anteriores 1-3), en una cantidad
de 0,9 moles se disolvid en un litro de dietilé&n glicol a
150¢ C. La temperatura se redujo a 1302 C; a continuacidn
se aftadieron 150 ml de hidrato de hidracina sometiendo la
mezcla de reaccidn a reflujo durante un tiempo de 3-4 horas
formando la hidrazona. O bien en este punto o durante la
fase previa de reflujo, se afiadieron unos 200 gramos de hi-
dréxido potésico a la mezcla. Después del reflujo, la tem-
peratura se elevd a 1952 C y se continud el reflujo durante
4-12 horas para descomponer la hidrazona en &cido libre.
La temperatura se redujo entonces a 1002 C y se afiadieron
2 litros de agua caliente acidificando a continuacién la
sal 4cida hasta aproximadamente pH 2-3 con &cido clorhidri-~
co 6N (para formar &cido triacontandico) y se filtré. ElL
dcido triacontandico se puede purificar adicionalmente po:x
recristalizacidn a partir de metil etil cetona con un ren-
dimiento de 89% y con una pureza aproximada de 99% despuéc
de lavarlo con dietil eter y después de una segunda recris-
talizacibn.

EJEMPLO 5

Se prepar6 triacontanol a partir de &cido triacon-
tandico suspendiendo 0,1 moles del &cido en 40 ml de cloré-
formo anhidro seguido de la afiadidura de cloruro de tionilo
mientras se mantenia la temperatura entre 40g C y 609 C
durante 2 horas. Se eliminaron el cloroformo y el cloruro
de tionllo en exceso en un evaporador rotativo y el cloru-

ro 8cido resultante se hizo reaccionar cdn 10 ml de eta-

Cam g
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nol absoluto formando el &ster. Se elimind el etanol en
exceso de manera similar y el &ster se disolvid en 100 ml
de éter anhidro.

Se sometid a reflujo el hidruro de aluminio y
litio en polvo (0,5 moles) en 200 ml de dietil eter anhidro
hasta que la mayor parte del s&6lido se disolvid. La solu-
cidn del éster se afiadid lentamente durante un tiempo de
45 minutos con agitacidn vigorosa y la mezcla de reaccidn
se sometid a reflujo. durante una noche entera. Se afiadid
acetato de etilo (20 ml) para reaccionar con el hidruro de
aluminio y litio qgue no habian reaccionado y la mezcla se
descompuso cuidadosamente con 50 ml de HCl 6N con agita-
cién vigorosa. Para solubilizar e} alcohol resultante se
afiadieron 50 ml de benceno y la mezcla se lavd con agua ca-
liente. La capa orgénica se filtrd a través de sulfato s6-
dico anhidro y se afiadid un volumen igual de acetona; En-
friando a 5¢ C, seguido de filtrado, se consiguid l-triacon-
tanol con un rendimiento aproximado del 86%.

EJEMPLO 6

Se calentd §cido docosanoico con 3 equivalentes
de clofuro de tionilo durante 3 horas a una temperatura de
50-60¢ C en 300 ml por mol de cloroformo anhidro. Se eva-

poraron el disolvente en exceso y el cloruro de tionilo de-

jando.un liquido de color ambar que se utilizé sin purificacién

posterior. Un mol del cloruro &cido se disolvid a continua-
cibén en 500 ml de cloroformo anhidro y libre de alcohol y
se aftadi® durante un tiempo de unas dos horas a una solucidn

de un mol de l-morfolino-l-ciclohexeno y un equivalente de
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dietilciclohexilamina en un volumen igual (500 ml) de clo=-
roformo. La temperatura se mantuvo entre 30 y 402 C y el
complejo resultante se agitd y sometid a reflujo con 500
ml de clorhidrico 3N durante un tiempo de 5 horas. La fa-
se orgdnica se separS a continuacidn y se lavé con agua.
La fase‘org&nica resultante se evaporS en un evaporador
rotativo consiguiendo la beta-dicetona en forma de aceite
de color pardo.

La cantidad total de beta-dicetona se éﬁadié a
continuacién a una solucidn de 3 moles de hidrbxido sédico
en 1,5 litros de etanol durante un tiempo de 1/2-1 horas
manteniendo la temperatura por debajo de 802 C, La solu-
cibn se sometié a reflujo durante 1-2 horas y luego se eu-
frid a 5¢ C. El precipitado resultante se filtr$ y se la-
v6 con metanol y luego se sec6. EL &cido libre se prepa-
r5 suspendiendo la sal en agua caliente y acidificando a
pH 2-3 con &cido clorhidrico. Después de filtrar y lavar
con agua caliente, el producto obtenido es &cido 7-ceto-
l-octacosandico que se puede purificar de modo adicional
por recristalizacién con metil etil cetona. El rendimien-
to brute fue por lo menos de 80%,

El &cido 7-ceto-l-octacosanSico se puede conver-
tir en &cido l~octacosan6ico de la misma manera que el &ci-
do 7-ceto-l-triacontanfico se convierte en &cido l-triacon-
tandico en el ejemplo 4 y luego en el alcohol correspon-
diente tal como en los ejemplos 5 y 7.

EJEMPLO 7

El cloruro &cido del &cido l-triacoﬁtanéico se

o ————
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convirtid en el &ster por adicibn de metanol o etanol y
agitando durante 1/2-1 horas. E1 alcohoi se evapord en
un evaporador rotativo facilitando el etil-l-triacontanoa-
to. E1l &ster se hizo reaccionar a continuacidn en un re-
cipiente a presifén sometido a 250 atmésferas de hidrbgeno
en presencia de catalizador de cromito de cobre en polvo
durante 12 horas a 2502 C, produciendo l-triacontanol.
Una parte del catalizador se encontraba presente para ca-
da 5 a 10 partes del é&ster.

EJEMPLO 8

Una cantidad de 1 mg de l-triacontanol se di-
solvid en 10 ml de acetona hirviendo (o metil etil ceto~
na) y la solucidn se enfrid a temperatura ambiente. Esta
se afiadid a 990 ml de agua con agitacidén vigorosa duran-
te un perfiodo de 30 segundos. La solucidn resultante se
puede aplicar a plantas~aéreas con una concentracidn de 10
mg por acre (0,404 Ha) utilizando 10 litros. de solucidn por
acre. La solucidn se puede diluir adicionalmente con 10
partes de agua resultando ello en una concentracién de 1 mg.
por acre.

EJEMPLO 9

10 mg. de l-triacontanol se disolvieron en 100
ml de metanol. La mezcla se afiadid a 900 ml de agua ca-
lentada a 502 C, con agitacibn vigorosa. El concentrado
se puede diluir con 9 litros de agua resultando en una
solucidn que contiene un mg. por litro. Esta solucién
se puede aplicar tal como se describe en el ejemplo 8.

EJEMPLO 10
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- Un mg. de l-triacontanol se disolvién en 25
ml de isopropanol caliente y la solucidn caliente se
vertid en 975 ml de agua con agitacidn vigorosa duran=-
te un tiempo‘de 1 minuto. Esta solucidn se puede apli-
car tal como se describe en el ejemplo 8,

EJEMPLO 11

Un mg. de l-triacontanol se disolvid en 25 ml
de dietilenglicol caliente y se afiadié a 975 ml de agua
con agitacidén r&pida., La solucidn resultante se puede
utilizar tal como se describe en el ejemplo 8.

EJEMPLO 12

Un mg. de l-triacontanol se disoclvié en 10 ml
de n-butancl caliente y la mezcla se afladid con agitacidn
a 990 ml de agua a una temperatura de 60Q. La solucién
se enfrid a temperatura ambiente antes de la utilizacién.

EJEMPLO 13

10 mg de l-triacontanol se disolvieron en 100
ml de dioxano caliente y se afadieron durante un tiempo
de 60 segundos a 950 ml de agua caliente. La solucién
se puede utilizar tal como se describe en el ejemplo 8.

EJEMPLO 14

Un mg de l-triacontanol se disolvid en 50 ml
de propilenglicol caliente y se afiadid a 950 ml de aqua
con agitacién. Esta solucidn se puede utilizar tal como

se describe en el ejemplo 8.

Todo cuanto no afecte, altere, cambie o modifique

la esencla del procedimiento descrito, serd variable a los

efectos de la actual Patente.

oo
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NOTA.

Se reivindica como objeto de esta Patente de In-
vencidén:

l.- Procedimiento para la fabricacifn de &cidos
y alcoholes carboxilicos de cadena larga, que comprende
conjunta y combinadamente las siguientes fases operativas:

a/ provocar la reaccién de un &cido carboxilico
que posee de 21 a 30 Stomos de carbono con un agente clo-
rante para formar el cloruro &cido;

b/ separar el cloruro &cido y provocar la reac-

cidtn del mismo con una enamina y una amina terciaria obs-

truida en un disolvente orgénico manteniendo al mismo tiem=-
po la temperatura de reaccidn entre 30Q y 602 C;

c/ eliminarvel disolvente y recuperar la beta-
dicetona;

d/ provocar la reaccién de la beta-dicetona con
una solucidn de un hidrdxido de metal alcalino o alcéxido
y un alcohol:;

e/ recuperar el producto precipitado,

2.- Procedimiento para la fabricacidn de &cidos
y alcoholes carboxilicos de cadena larga, segfin la reivin-
dicacidn 1, caracterizado porque el &cido carboxilico es
4dcido lignocérico.

3.~ Procedimiento para la fabricacitn de &cidos
y alcoholes carboxilicos de cadena larga, seglin la feivin—
dicacidn 1, caractérizado porque la enamina es l-morfoli-

no-l-ciclohexeno.

4.~ Procedimiento para la fabricacifn de &cidos
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y alcoholes carboxilicos de cadena larga, seqgln la reivin-
dicacidn 2, caracterizado porque la enamina es l-morfolino~
l-ciclohexeno.

5.« Procedimiento para la fabricacién de &cidos
y alcoholes carboxflicos de cadena larga, segfin la reivin-
dicacidn 1, caracterizado porgue el producto precipitado
es acidificado para formar el ceto &cido.

6.~ Procedimiento para la fabricacién de &cidcs
y alcoholes carboxillicos de cadena larga, segfin la reivin-
dicacidn 5, caracterizado porque el &cido carboxflico es
fcido lignocérico, la enamina es l-morfolino-l-ciclohexeno
y el ceto &cido es un &cido ceto-l~triacontandico.

7.~ Procedimiento para la fabricacién de &cidos
y alcoholes carboxilicos de cadena larga, segln la reivin-
dicacifn 5, caracterizado porque el ceto &cido es reducido
para formar un 8cido carboxilico de cadena larga.

8.- Procedimiento para la fabricacidn de &cidos
y alcoholes carboxilicos de cadena larga, seglin la reivin-~
dicaéién 7, caracterizado porque el &cido carboxflice de
cadena larga es reducido adicionalmente para formar el co-
rrespondiente alcohol.

9,- Procedimiento para la fabricacién de &cidos
y alcoholes carboxilicos de cadena larga, segfin la reivin-
dicacidn 6, caracterizado porque el &cido ceto-l-triacon-
tanbico es reducido para formar &cido triacontanoico.

10.- Procedimiento para la fabricacifén de &cidos
y alcoholes carboxilicos de cadena larga, segfin la reivin-

dicacidén 9, caracterizado porque el &clido triacontandico
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es reducido adicionalmente para formar triacontanol,

ll.~ Procedimiento para la fabricacién de &cidos
y alecoholes carboxfilicos de cadena larga, seglin las rei-
vindicaciones anteriores, caracterizado por la constitu-
cidén de un regulador del crecimiento de plantas que com-
prende sustancialmente una solucibn soluble en agua de 1~
triacontanol disuelto en un disolvente polar orgénico.

12.- Procedimiento para la fabricacidén de &cidcs
y alcoholes carboxilicos de cadena larga, segfin la reivin-
dicacidn 11, caracterizado porque la solucifin comprende una
parte en peso de l-triacontanol con una proporcién de has-
ta 500.000 partes en volumen de disolvente orgdnico polar.

13.~ Procedimiento paré la fabricacidn de &cidos
y alcoholes carboxilicos de cadena larga, segiin la reivin-
dicacién 12, caracterizado porque el disolvente orgéinico
polar se selecciona del grupo que comprende alcoholes, ce~
tonas, é&teres solubles en agua y glicoles.

14.- Procedimiento para la fabricacidn de &cidos
y aleoholes carboxflicos de cadena larga, seqgin la reivin-
dicacibn 11, caracterizado por comprender agua en una can-
tidad tal que la proporcidn de solucién de l-triacontanol
con reépecto al agua es de 1:10.000 hasta 1l:1 en volumen.

15.- Procedimiento péra la fabricacién de &cidos
y alcoholes carboxflicos de cadena larga, segGn la reivin-
dicacidn 14, caracterizado porque el disolvente polar orgé-

nico se selecciona del grupo que comprende acetona, metil

etil cetona, metanol, isopropanol, dietilenglicol, n-butanol,

propilenglicol y dioxano.
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Sean cuales fueren las circunstancias que concu-
rran en la esencialidad de la Patente de Invencién, defini-
da en las anteriores reivindicaciones, cuyo objeto es:

16.- "PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE ACIDOS
Y ALCOHOLES CARBOXILICOS DE CADENA LARGA",

Consta la presente memoria de veintiuna hojas fo-
liadas, mecanografiadas por una sola cara.

Barcelona, 10 NUV.1973

P.A. de BIOCHEMICAL RESEARCH CORPORATION.

ALFONSO DU~A"
P, P-

Fdo. Luls A. Ducdan Moya

JR/me/mp
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