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s hombre de N.V. POLAK & SCHWARZ'S ESSENCEFABRIEKEN, enti-
dad holendesa, establucida en Lisbergerweg 72-82, Hilversum,
HOLADA, por: |

"UN PROCEDIMIENTO PARA LA FREPARACION DE 2-AL-

MKILOXI Y ALKITLOXI 5-NITRC ANILINAS, RS-

"PECTIVALENTE, Y DE SUS SALES".
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La 2-slkiloxi y elkeniloxi 5-nitro aailina, res-
pectivemente, cue scn importentes comc sgente edulcorantg,
son p“epaz-adas.pref‘arentemente por reduceibn percial de las
govr. spondfientes 2-slkilozi y sglkeniloxi 1,5-dinitro pen-
cen02 , Tispectivanente. .
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meres, d@ les

_ nerd,

" Per le petoate sopeficla N2 1644520 se cgbe que,

‘de sa3te menera, s; Yorms Une mezela de 1& Substencia des

‘srara ar;ri @elkﬁnxi o0 alkeniloxi Zmnitro aniiinss igh-. .

: que pwaﬂen seperar féoilmente, on forma 86
11ida cristalina, tento el ag,snte saulcorente oomo el is6s
Le proporoion ec que se prss.ntan en la meacla al
agente «auleo»'ante y &l 1sémﬂro, dleponde eviéentemmte

de las 2-alkiloxi o alksnl lcxi 1,5-dinitro benoenos espacis

ficos, emplevados comwo materie de partida, del sgente de -

~reduocibn qus se use, y de 188 condiciocnes de la reacs

eidn, 7 ,

| ‘Haste a’t;bra la r=Quociér percial siempre hg si-~

do epliosde & los P-glkiloxi 0 elkeniloxd 1,5-dinitro beaw |
cepes, regpectivenente, disusltos ex un disolvente CSrgfnie
c0s Asi, ‘ia patente ar-iba mencionads d¢szsoribe, & titulo

de ejemplo, la prepsrecion Ge 2~prepiloxi S=nitro an‘i’lin_ss
eg d-eir s:In duda le substancis nﬁéa dulee ¢zl tipo presanf;é,-
por rzducciér perddal de 2-_pr"piloxl 1,5 ¢initro benceno, di-
suelto ¢n slechol propilico aoruals

De eousrdo oon el presente invento, he sido eom~

poobado que la rscuceibn parcial tewrbién pucds s.r efeos

tuacda féellmonte en w: medlo ecuosC. Lete hecho <g reelw

weate wuy scrprendents, ye que los 2»alkiloxi o alkﬁe:niz.ozdr4
130-@initre benoenos &t son gprecisblimente sclubles 2n azua;
a¢ hube ¢vidonele ¢ une rigeoiérn SUBVE entre el mamterial

as pertils, ' suspendlidc e ggua }} 51 ezents ée _ga%cién‘ e
S0 lto o siuga : |

&l Dueve pruecéimiente del Jnventc ofrzog verias

52“.-r
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‘wventajes. Eo primcy kuoar, ls mzola brute 88l sgente
'ed.nlcor&nte Y su isémero, que ye ecté presoatc esmc tal

o eg separaco por adicién de .élcaz,l & 1z fese aconze,
puelen sir visledcp por dscentecida © f4ltracién, ya
que no £°8 sclublsc en cgus, cubstancisluente, las 2-
atkilexi o© élkcnilox_i S-pitrc sn1lines y les 4-&;.1:11011
o aeliteniloxa 3~.*:itro anilinas.

Heglghe foche, ¢n los proccdinisrtes ceonocidos

hen @280 noot erige & sgte erecio la sipeyselln por dess

tiilae16n, &1 disnlvente crgénics, con los gastos més ele-
vedcs que ell~ implice, febidac & las périidas inevitsbles
sl palentamisntc, mano 3ds sbra, ete. Ppoy tanto, =1 nue-
v procedimiente s ufe seneills y berstos  EL prooedi-
nientr cggln el invente también reéu}_ta nés sconbmico pb:
21 répldc trensourso de la r.dueci®n percisl ¥y particuler—
mente -pér gl he-ché ds que 231 rendimd e‘:tc; o egrnte adnle
corénte _é isomero es substenclialmente més clevado que on
1os procedimientes epnretdos.. Asl, @ 3T ejamplo I 2 la
patenty holend g NQ 52,980, " »wndiniento en 2-propilom
xi 5-a2itro sniline, ror rcduccibn peroisl 35l Seprophe

loxi l,5--ﬂin.itr‘c:.: behoeno, distelte sn &1 20hol propilicd nema

mal por medio do bisulfuro de 32dio, =ra apr%ﬁmadamente dg

- 407, wicntres que, efcctuando ests refucelfn pareial st wn

meci soucsn, el rendinicnto Luede scr clevedd e @ Toximge
demente 57ja o ¢l cessc de empleer w polisWlfurs eleelis
no, por ejemplo bisulfurc sééico, coms asgeite de reducelén

to estribe @ Que esst- E‘-sem‘ce ne nec:sita sir adquirido o
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priviament: pripar:d@oc «n sstede s0lide:  pertizpde és les

cartidacdus neceseries del meterigl do pertide ccontuicd,
= N suifwre sleelino y &zu-i‘rs, R& puzle "“‘:‘pE""e.* eirsctanenc
i te we gclueidn &cuose cu,l polisulfmo drgredo, Que pueae _
5 v utilizels pare. le reduccisn parcial, A
: Ls preparacion de le rozole bruta dgl egente ednla.
corante y Cel ipfmixe pusce scer —oelizele d0 cuslquler me.
. rera educusfa. B ¢l ozst dr @oe lo ciperescisn &s las dog
} ) substancins fuire drssgde O Ricisrrisg, pu@am g&r usetos
3

10 loe .-,.trd'"* vserites, por cjemplo. o la psteante espeiiow

L
-

le N8 1644520, .que se benan oo le oifiruincis de solubilio

o

Azd cntre &L apsnty ::cm‘_.c:‘-:‘ante ¥ ¢l fcbmer: o, = spectia
gs sg%loo {810"“3‘“9, cold xetc‘~ «tCs ) Ge s:..

Tae ang baovS. DY &gusrdo ook T mvemq, Fued: Sey LSE-

15 4 ".:31?53953}’t’53t‘3 tembzen, & sott efcete, Vg ¢ifemrnois e
alcélinz_c‘;&& . ler- ers s betarcles, &ct, pertimde a: Dzzé
sotucibn fcide que contenge atbsas su?;étancigs, églém.a,lté
ls 2~alkilozi o0 slkenil 5«nitr® anilines, =:speotivemen-
te, =2¢ sipersn ea csteds srabStencialm;ntt FUr0 poxr incre-

20 nn to adzcusde del velor pgs & ssbror, €180 por erribe  de

PR

| El invante gz ~108ire pore na o 1imity paw g1
elempls siguientes

ne solOcifn ge 15,6 Kg de tisulfusn 4 woc (Fs. S
. ) ‘ . 2
25 9 @ 0} v 2.3 kg & agurre € 50 litres 4 novegon aatetoe

2 5k
: .- zo] .
aglys efualninte o vme moZ0ia I0Tenseminte exitels, oglon-

ta 2 l . t ;Lu:‘icion’ (";e 1113 kg ":.g-, —prg‘pilg 5 al"l~t*0 7
tizesnd y 50 Litts de egues | ¢l transcurso ¢
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mente dos horas, A oantinusoién se agits la solmoidn, bae
jo ebullioioén, durente une hora nés. .

‘Después de quedar bien esteblecida la masa acei«
tosa ds reacaidn, esta mesma es seperada de la cepa acuoss
¥ lusgo, llevada a ebullieién con 100 litros de 1,5/n Saie
a0 piorhlarioég De esta manera es llevada a lelne&ﬂn'sut;ﬁ
tancielnente la totalided de la masa. |

| Despuss ds exfriado & temperetura del smbisnte,
se separm por eristalisecifn 3,4 kg de 4spropiloxt 3 ni-
tro sniling, que sme ».sepdrm' por f;lltraoiﬁn & vaoio y se le-

_vea con un poeo de 1/n &oide olorhidriee,

B;I. filtrado y el liquido de lavar son enfriados
Jjuntos & O grados C., afiadidndose 0,5 kg de Said acétieco

4 continumcidn se alade, por gotes, tente soluaién de mo-

sa goneentrada como sea necesaris para gue sl liquido no
presente ya reacoiln Soide con respeate al pepel rojo conw
g0, mosirando, sdn subarge, afn una reeocién &oida oon ras«
peate sl pepel de tornasol, La 2-proploxi Senitro aniling

‘585 sepera de esta mguera en forma cristelisa, mieatras que

ouslquier isdumero )5' cualquhi- 2-propiloxi 1,5«diaminc heoee~
ne, que también se hayan formado, _aigﬂm o soluoidh. Desw

puls de seperar ror filtracién & veolo, laver eon agua y 80

qar, se obtienen 5,6 kg de agente sdulcorsate, de un punto
de fusién de 46=47,5 grados Gi, es declr 57% de la omtided
tedrioae Bste producto eé purificado finalments, por re=
oristalizacifén O por destilacidz & vaofo.

El @loruro qe qu'ﬂbxi 3-nitro eniline, obteniw
do oomo produoto seocunderio, puede ser emlesdo como material
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de partiaa pare la f.briouién de naterias oolo:mtu
8i ast, ae desea, se puede obtener uns segunda cmttaaa.

. de 1;_ m.up., que ssoiende & 055 kg del filtrado acuose

que se forms después de ls separacitn del agente edul-
corentes - A qa‘ce efecto, este filtrado se vuelve a ale

oumzsm.mus 4s lo oual, el aoct%, separad de es-

ta meners; oS puasto co. 6 litros de :l.. s/n $oido Mk&-

oo en ebullicidn,
Bste oloi'm se separa por criataliuoi&n; sl
enfyisr a temperatura anmbisnte, Kl rendimiento total

613' 338 do 1a oan.ti.a_,ad teﬁrioq. : )

‘ ‘Bsta solisitad que corresposds a l& presenta<
da en Holenda el 11 de Julio de 1945 bajo el ntuero
120,503 se aocoge & loe benefioios del artfonle 51 del
vigente Bstatuto de Propledaed Industrial. |

."o" FOTa - O ®»

Los puntos de invenoign propia y ausve que Se

Presentan para que sean obJeto de esta Pateate dp InveR®

s e e
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0i6n en Bepsfia por VEINTE afios, son los sigulentess
184« Procedimiento pere l& preparacidn de 2-al-
kiloxi o alkenilox! S-nitro snilines, respectivemente; y

sus ssles por redncoién parcial de los aévulkilon 0 alw

N AY

kean iloxi J..ls-dini'tro bencenos, respectivamente; oRractes
ra.ndo por el hecho dg que la reduncidn parcial es reali-
seda an un mmuo acuOBO,.

28s» Procedimiento segtn la reivindicwlﬁ 1,
cwact.rizm por el hecho de qus la mcaela de 2=aslkiles
x o tlkenilq:i Senitro y 4~alkiloxi o alkeniloxi 3 itro

anilines, respectivemente, obtenidas par. la reduceién pere e

aial, sén separadas valiéndose de le diferente aloelinided
de dichas dos subatauciaaq

3!.6 Frocedinmiénto aagﬁn la reivindioncitn 18, os~

recterizade’ por el hecho de Qe uaa sal de 3-alkiloxi o
alkxeniloxi kn—itro_milinas, respectivarente, aristalics
en m medio 6oido, separando & continuscién le 2walkiloxt

0 alkeniloxi Senitro snilinas respectivemants, por ineres
mento del velor py, justamente algo por encima ds 3, a oonw

tinuasifn de lo oual, si as! se deses, ss separa la parte

rewmte del isdmerc & un pp atn unés elevado,
4t.u Procediniento segfin ouAlquiera de 1:: rei.

vindieeoiones precedsmtes, en el cual la zop-mﬂqg Swen im

tro snilina es preparade por reduceién perolsl del 2wpro.

~ pilext Sﬁ—ainitro benoeno en un medio acnoso,

she- ™ prooadimiento peara la preperscién de 2-
.lkuozi ¥y alkmuex:l Ennltro enilinas, rsspeotivaments,

=T -
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Yy de EUB m&ﬂg
fal y oomo =6 ha gagoritq e la Memorie que
sntegede y on lco fines que se han espeeificedo.

Esta Meucrie conste 4e ocho hojas escritas a
mgguu por una sola oars

| ~C 1t 1988
vass, 5L 1948
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