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MENORIA DESCRIPTIVA
| sobre:
UProcediniento para la obtencidn de compuestos tormaloehido=
"pigulfiticos de arsenobenzoles aminogustituidos®,
; s
Solicitantes: I.G.Parbenindustrie Aktiengesellschaft,
residentes en Frankfurt a/Main, ALEMANIA.

b2 =2 e

Segun la patente alemana nidmero 545.917 es un

hecho conocido que los aminoarsenobenzeoles se hacen condensar

. por reaccidén con éxidos alguilénicos y formaldehido~-bisuliito

sédico para formar compuestos formaldehide~bisulfiticos de
oxiaglquilaminoarsencbenzoles,

Ahora biem, se ba descublerto gque pueden obtenerse
los mismos compuestos si se condensan &cidos oxialquil-
aminobenzol-arsinices juntos con Acidos amipobenzolarsinicos
que tambien pueden contener un radical oxislquilico, para
asi{ tormer derivados arsenobenzélicos asimétricos, introducien-
do luego en uno de los grupos aminicos el radlcal de
formaldehido bisultitico.

En lugar de los 'dcidos arsinicos tambien pueden
emplearse sus productos de reduccidén, o sea, 6xidos o

dicloruros arsinicos, o arsinas.
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le= 30,7 g. de &cido 3-(dioxipropil)-amino-4-oxibenzol-l-
arsinico se disuelven juntos con 23,3 g. de 4cido 3-gmino-4-oxi-
benzol=l-arsinico y 40 g. de yoduro de potasio en 600 em3 de
édcido clorhidrico al 10 %, la disolucién se decolora mediante
carbén agnimal y se agregan 80 cn’ de geido hipofosforoso al
50%. Cen esto la temperatura sube & unos 36¢, La mezcla se
vierte en 4cido clorhidricc concentrado, agiténdo, por lo cual
ge separa un precipitado amarillo del hidroclorure de 3-(dioxi-
propil)-amino-4—qxi-3'—amino-4'—oxiarsenobenzol. El compuesto
obtenide es muy soluble en el aguas. En lugar del &cido hipotos-
foroso tambien pueden utilizarse otros reductores , como por

ejemplo el hidrosulfito. &n la disolucién acwosa de 47,55 g

" de dicho hidrocloruro se precipita la base medlante carbonato

gsbdico, se Iiltra por aspiracién, se suspende en agua y se

_calienta a unos 509 con una disolucién acuosa de 12,8 g. de

formeldehido-bisulfito sédico hasta obtenerse una disolucién

¢ lara. Por adicidén de una mezcla ae alcohol etflico y

§ter se separa el formaldehido-bisulfito sbdico de 3-(dioxipropil})
amino-4-oxi-3'—amino—4'—oxiarsenoﬁenzol de la férmuls siguiente:

As A8

NH.CHz.GHOH.OHaoH NH. CH,. 050, Na
OH OH

en forma de un precipitado amarillo que se recoge por aspiracién
y se lava con &ter, ILa substancia obtenida es muy soluble i
en el agua y posée las mismas propiedades quimicas y farmacolé-
gicas que la obtenida segun la patente alemana nimero 545.917,
ejemplo 2, El dcido 3-(dioxipropil)-amino-4-oxibenzol-l-arsinice
que se necesita como producto de partida, se obtiene por actua-
¢idén en el calor de una moléecula de glicida sobre el Acido
3-amino-4-oxibenzol-l-arsinico y representa un polve incoloro -
gque es féeilmente soluble en disolucién de sosa,
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. alcohol metflico acuoso, aifladiendo luego, gota por gota, 8 cm

2e= 35,1 g. de 4cido 3—(dioxipropilqoxiefil)-amin6—4—
oxibenzol~l-arsinico, preparado segun el ejemplo 3 de la
patente espafiola nimero 137,242 y 23,3 g. de 4cido 3-oxi-4-
“gminobenzol-l-arsinioo, obtenible ségun la patente alemana nim.
244,166 se disuelven en dcido clorhidrico y se reducen median-
te 4cido hipofosforoso ¥y enu presencia de yoduro de potasio

de una meners andloga a la descrita en el ejemplo 1, obienién-
dose asf el hidrocloruro de 3-(dioxipropil-oxietil)-amino-4-
0Xi~3'-0xi~4'-aminoarsenobenzol.. El producto es muy soluble

en el agua, 52 g. de dicho hidrocloruro se disuelven en
3

de una disolucién de bisulfito sédico al 39 %, agregéndose
Iuego 10 cmg de formaldehido al 30 %. Despuss de agitado
ulteriormente durante breve tiempo se¢ afladen otra vez

10,4 cm3

otra de 13,9 g. de sulfito sbuico en 42 cm

de disolucidén de bisuliito sédico como tambien

3 de agua, vertiendo

‘luego en alcohol eti{lico la aisolucién neutralizada, con

lo cusl se separa en Iorma de un precipitado amarillec el
‘tormeldehido~bisuliito gbédico de 3-~(dioxipropil-oxietil)-amino-

4-oxi-3'-oxi~4'-aming-arsenobenzol

de la férmula

08, 0,0 o
\ .
on  CH,eCHOH.CH,OH NH,CH 050, Ve,

gue ge Irecoge por aépiracién y se lava con éter, El compuesto
obtenido es muy soluble en el agua.

J.= 38,1 g. de 4cido 3-(bis~diexipropil)-emino-4-oxibenzol-
l-arsinico, preparado segun estd descrito en el ejemplo 1 de la
patente espafiola nimero 136,583 y 30,7 g. de &cido 3-(dioxipropilk
amino-4=-oxibenzol~-l-arainico (véase ejemplo 1) se reduce de

uns manera andloge e la descrita m4s arriba para formar el
hidrocloruro de 3-(bis-dioxipropil)-amino-4-oxi-3'-(dioxipropil)-
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aming-4'-oxi-arsenobengol, el gue se convierte luego, mediante

formaldehido=-bisulfito sédico , en el

~(big-dioxipropil

formaldehido-bisulfito sbdico de
0xi-3'=(dioxipropil)-emino-4'-oxiarsenobenzol

de la férmula:

A e e As

P Q‘CHOH.GHZOH .N/,OHZ,CHOH.CHEOH

N
~ e )
‘ GH2.0302Na

\ A .
0 CHQ.CHOH.CHZOH OH

El polvo amarillo osocuro es muy soluble en-el agua.

4oz 35,1 g. de Acido 3-oxi-4-(dioxipropil-oxietil)-amino-
benzol-l-arsinico, obtenible por actuacién de una moléculs ae
béxido de etileno y una molécula de glicida sobre el &Acide
3=0xiw4-auinobenzol-l-arsinico, preparado segun la patente

alemana nfmero 244,166, se disuelven en 60 cm3

de agua, la
disolucién se decolora mediante carbén animal y se adiciona
luego &8 la diso;ucidn.acuoaa de 4,8 g. de yoduro potdasico.
Despues de haber introducide anhidrido sulfuroso durante un
tiempo bastaente largo se vierte el lfquido amarillo en una
mezcla de aloohol etilico y éter, agitando , con lo 2ual se
separa un precipitado de &xido 3-oxi-4-(dioxipropil-oxietil)-
aminobenzol-l-arsinico que se recoge por aspiracién y se
lava con éter.

Haciendo actuar 18,5 g. de 3-amino-4-oxibenzol-1l-
arsina obtenida segun la patente alemana némero 251,571, sobre
31,7 g. de dicho éxido arsinico en disolucién clorhidrica,
entonces sge origina,bajo desprendimiénto de calor, el
hidrocloruro del 3-oxi=d-(dioxipropil-~oxietil)-amino~3'-amino-
4'-oxiarsenobenzol que, por adicién de alcohol etflico,
ge precipita como polvo emarillo ¥y se transforma, de un modo
usual, mediante formaldehido~bisulfito sddico en el correspondien-
te
formaldehido-bigulfito sédico de 3-oxi-4~(dioxipropil-oxietil)-
amino-3'-amino-4'-oxi-arsenobenzol
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de la férmula:

A8

OH

CH
N 2
CH,, 4 CHOH, CH, 0H

NH.CHZ.OSOZNa
oH

.CHQOH

£1 polvo amarillo oscuro es muy soluble en el agua.
N o t &

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
@8l como la manera de realizarlo en la préctica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son suscep-
tibles de modificaciones de detalle en cuanto no altere su
principio fundamental, Tambiesn se hace constar que dichko
invento corresponde a una patente presentada eén Alemania, c¢on
fecha 22 de Mayo de 1936, n¢ J 55,079 IV &/12 q, acogiénéose,
por lo tanto, a los beneficios que conceden los Convenios
Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la esencia
del referido invento y por lo que se solicita patente de
invencién,por veinte afios en Egpafia: "Procedimiento para la
obtencidén de compuestos formasldehido-bisulfiticos de
argenobenzoles aﬁinosustituidos";5caracterizado porque 4cidos
oxialquilamino-benzol-arsinicos o sus productos de reduccién
o sea los 6xidos o dicloruros arsimicos o las arsinas, se
condensan juntamente con &cidos aminobenzolarsinicos, que

tambien pueden contener un radical oxialquilico, o con sus

productos de reduccién para Tormar derivados arsenobenzélicos
asimétricos que se tratan luego con formaldehido-bigmlfito
sédico.

"Procedimiento para la obtenciédn de compuestos
formaldebido~bigulfi{tivos de arsenobenzoles aminosustituidos;
tal y ecomo queda substancialmente descrito en la presente
memoria, que consta de cineco hoJas escritas por una sola cara,

Madrid, § de julio de 1940
I,G, Farbenindustrie Aktiﬁﬁgggg&}schaft.
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