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Para una patente de invencidn por veinte afios, por = Proceds
miento para la obtencidén de arsencbenzoles eristalizados = a
favor del Professor Dootor sugust 4 L B 2 R T, residente en

Minchen 2 N. W. 14 ( Alemania )} Tlisabethstrasse 46.-

Hasta ahora salo se han podido obtener 10s arsenc-
benzoles en forma amorfa, pero no en forma oristalizada, la
cual So0lo asegura unicamente una naturaleza siempre homogenea
y una absgoluta purezs de 10s arsenobenzoless S0lo en my po ~
cos casos (d0s) que s s0l0 en arsenobsnzoles con residugs

de carburos de hidrogeno insustituidos (vease Bertheim, iR ~-



nual de 10s c anpuestos organicos de arsénico, pag. 137) se ha
llegado a oObtener arsenobenzoles cristelizados, Intereses te-
rapeuticos solo los tienen sin embargo los compuestos de ar -~
sénico suwbstituidos, todos los cuales representan sin embargo
a su vea, en virtud de su caracter amorfo, compuestos muy im-
puros. Puede comprenderse que la sociabilidad, solubilidad y
egtabllidad de tales compuestos deben variar dentro de limi-
tes bastante amplios. Por consiguiente deberé ser sefialado
como un progreso muy grande téenico y terapéutico si se con-
sigue llevar, tales arsenobenzoles a farma cristalizads.
Segtn el presente invento se consigue obtensr arse-
nobenzoles de naturaleza cristalizada si se tratan en medios
disolventes o susgpensores apropiados con &cido hipofosférico
o sus sales, compuestos orghnicos de arsénico, bien pentava-
lentes del tipo de los écldos arsinicos o trivalentes del ¥i-~
po de los 6xidos arsinico9 o bien derivados cualesquiera de
estos compusstos, eomo sSon por ejemplo los halogenuros. in el
empl e de compuestos pentavalentes de arsénico es conveniente
afiadir pequefias cantidades de Aocido hidribddico o de sus sa -
les. Como medios disolventes o0 suspsnsores son cmsiderades

entre otros sl alooholby el 4dcido acético cristalizable.
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le., 0,3 gr. de meta-4cido hidroxibencilaléehilarsi-
3
ni co-semicarnazén son suspendidos en unos 6 em de alcohol y
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llevados a di solucidn mediante calefaceidédn con 1,8 cm
do clorhidrico alcohdlico normal. 4n esta solucidn alcohdlica
enfriada del clorurc se armaden unos 1,8 om3 de 4cido hipotos-

férico al 85 % y luego proximamente 0,02 cm3 de &cido hidrié-



dico de un peso egpecifico de 1,7. Despues de algin tiempo,

de 1a sdlucién olara eventualmente filtrada, se separan agu-
jas intensamente tefiidas deanarillo, largasy cd frecuencia

apuntadas y tambien rewnidas de cuando en cuando en haceoi -~
llos. Cuando,la cristalizacibn no aumenta ya, se extrae por

guccién el arsenobenzol y se seca en el vacfo. #s soluble en
lejia de sosa claro con color amarillo.

W lugar de partir del &cido arsinico, se puede tam
bien obtener sl cloruro y disolver este despues en alcohol y
volver a reducir este camo antes se ha descrito.

22, A una solucidn de 3 gr. de hipofosfito de amo-
nio seco en unos 42 cm3 de 4cido acético cristalizable seco
se ingorpora 2,1 gr. de neta~oxi-4cido acetofenonarsinico-
gemi carbazbn. Despues de cocer durante unos 2 minutos en el

'condenSador de reflujo se produce una solucidn clara. Se man-
tiene hirvienao la solucidén durante otros 15 minutos y luego
se pone aun una hora y media en el bafio de agua hirviendo., La
golucidén muy caliente aun clara puede ser privada en caso da-
do de los rastros de impurezas por medio de centrifugacidén o
de filtracibén. De esta solucidn clara de un calor amarillo
parduzeco intenso ss separa, despues de un reposo aun mas lar-
go, el arsenobenzol zn forma de hermosas tabletas alargadas
muy finas., Para acelerar la cristalizacidn y obtenerla ante
todo 1o mas cuantitativa posible, se aflade cuidadosanents
despues de terminada la reaccibn bajo suave agitacién y a go-
tasg, & cm3 de agua, om 10 cual, despues de un tiempo muy
gorto, empieza la separacién oristalina. Para la ob tencidn
cuantitativa del arsenobenzol, es conveniente dejar reposar

mucho tiempo, Se extrae luesgo por succién y se ssca en el va-



cfo, 21 proiducto se disuelve clarc en lejia de sosa y se des-
compone segfn 1la clase de calefaccidn por encima de los 2004,
36. A una soluciébn callente de 0,8 gr. de hipofos-
fito de gsodio y proximamente 0,015 gr. de yodurc potésico en
10 cm5 de Acido acédtico oristalizable seco son incorporados
0,5 gr. de para~oxi-meta 4cido acetilamidofenilarsinico y co-
cidos en el cmadensador de reflujo durante unos 15 minutos.
Se produce transitorliamente una solucidén casi clara y des -
puss de esto una separacidén muy répida del arsenobenzol tefii-
do de amarilleo muy vivo. Para la terminacién de la reaccidn
se deja el producto de reaccidn 1 4 2 horas en el bafio de
aguas Despuss del enfriamiento es extraido por suocibén, 1lave-
do oon 4cido acbdtico cristalizable y secado en el vacfo. =l
arsenobenzol se disuelve elaro en lejia de s0sa con color li-
geramente amarillo. El producto presenta la forma de agujitas
pequeias di spuestas en su mayor parte en forma estrellad a,
4%. Un solucidn filtrads clara muy caliente de 0,93
gr. de pars~-6xido acetofenonarsinico en 10 om® de 4cido amcé-
tico ori stalizable muy caliente es mezclada con una solucidn
de proximamente un gr. de hipofosfato de sodio en 10 cm5 de
4cido achtico cristalizable y calentado cuidadosamente en el
condensaidor de reflujo hasta la ebullicién mediante suave agi
tacidn. La solucidn clara al principio, empieza primeramente
a enturbiarse suavenmsnte y el arsenobenzol 38 separsa poco a
poco cristalinamente. Despues de unos 1lb minutos de coceidn
a llama libre, la mezcla de reaccidn es puesta socbre un bano
de agua hirviendo en el cual shora no empieza sino de cuando
en cuando la separacibn cri stalina. Despuss de una hora de

calefaccidn, se hace emfriar el producto, se extrae por guc-



I §oECTAL MoviILl

cién y se seca en el vacfo, il producto cristaliza en table-
$as de un color hermoso amarillo vivo a menudo apuntadas por
ambog lalos con un punto de descomposicibén segtn la clase de
calefacei 6n proximamente hacia los 2495 q.

52, 1 gr. de meta-oxi-4cido acetofenonarsinico-semicar-
bazbn es disuelto en caliente con pr oximamente 20 om3 de 8l
cohol y & cm3 de 4cido clorhidrico seis veces mas aleoholico
de 10 normal y en caso dado filtrado., Despues del enfriamien-
to, la solucidn es mezclada con unos 5am’ de 4cido hipofos -
férico acuoso al 95 4y unos 0,06 om5 de 4cido hidribdico.

Is solucidén clara de un cdlor ligeramente amarillo, desprende
despues de algun tiempo un arsenobenzol en forma cristalina
el cual no es otro que el met a~oxi ~para—-acetofenonarsenoben~
sol, puesto que en virtud de la accién del 4cido fuerte ha

desprendido el residuo de semicarbazbédn. il arsenobenzol pre-

sents la forma de agujas apuntadas.

Deserito suficientemente el presente invento lo
que se declara como de novedadee invenoidn propia, son las
siguientes reivindicaciones:

lf. Procedimiento para la obtencidén de arsenoben -
zoles cristalizados, caracterizado porque se tratan compues ~
tos orgénicos de arsénico de cualquier clase trivalentes o
pentavalentes en medio de suspensién o disolventes apropisa -

dos con 4cido hipofosférico o sus sales, en caso dado median-
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te adicidn de-4cido hidribdico o sus sales.

2§. Procedimiento para la obtencién de arsenoben -
z0les oristalizados.- Segfn se describe y reivindica en la

presente memoria descriptiva.

Con sta esta memoria de seis pdginas foliadas y es-

oritas por una sola caras

Iadrid, 20 de septiembre de 1926.

Ieocadio Iépez y Lépezs
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