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JáEMQRlA DJSSCBIPTIVA 

para  s o l i c i t a r

P A T Si N T E 33 fi I  N V S H f f l  0 S

B S P A & A 

p o r  VBINTíí años

a Hombre de N.V* POLAK & SCHWARZ’ S 3SSBNC3FABBIEEEN, e n t i -  

dad holandesa, establece ida  en L ieb e r  garro eg  72-82, H ilversum , 

HOLANDA, p o r :

p eo t ivem eat e, que bou im portan tes como a gen te  edu lcoran te , 

son preparadas p re fa ren tem en te  p o r  reducción  p a r c ia l  de la s  

co rr  sponáJentes 2 -& lk i lo x i  y a lken ilcod . 1 ,^ - a in i t r o  b©n- 

ocnos , resp ectivam en te*

"ÜN PROCEDIMIENTO PABA LA PRhPABACION LH 2-AL- 

"KILOXI Y ALKüiCELO^I 5-NITHü ANILINAS, BES- 

"PECTm iEETE, Y DE SUS SALES".

La 2 - a lk i lo x i  y  a lk e n i lo x i  5 -n it r o  a n ilin a , r e s -
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«A

l o  r  l e  pe tea  t e  española  Bft • 164*520 se sabe <3he, 

de asta  jaén e ra , s¿ 'to m e  una m azóla de 1® substancia  de­

seada coa 4 -i-a lk ilo x i o a lk e n i lo ^ i  j - a i t r o  a n ilin a s  ieG**- 

m erss, de l e s  que pueden separar fá c ilm e n te , en  form a sÓ*

5 l i d a  c r is t a l in a *  ta n to  e l  agen ta  ed u lco ran te  como e l  isó*» 

mero* La proporoiO n en que se p resen tan  en l a  m eada  e l  

agen te ed u lco ran te  y  e l  isóm ero, ¿depende evidentem ente 

da la s  2- a l k i l o z i  o a l t e n i l c x i  l * 5~ d ± n itro  benoenos e s j e c l »  

f i o o s ,  empleados como m a teria  de p a r t id a *  d e l agente de 

10 redu cc ión  que se  usa, y  de la s  con d ic ion es  de l a  reá o *  

o idn*

H asta adora la  reducción  p a r c ia l  s ie q p rs  he s i ­

do ap licad a  a lo s  S -a lk ilo a d . o a lk e n i lo x i  l , 5**d in Ítro  ben» 

ceños, resp ec tivam en te , d is u e lto s  en un d is o lv e n te  Orgfini-*

15 co* A s i*  l a  p a ten te  a r r ib a  mencionada d esc r ib e , a t i t u l o  

de e jem p lo , l a  p rep a rac ión  de 2- p r c p i lo x l  JS»nitr<> a n ilin a s  

e s  d - c i r  s in  duda l e  su bstancie  más du loe d s l t ip o  p rásen te* 

p o r  redu cción  p a rd ia l  de 2* -p rcp Ílo x i 1*5 c í la it r o  benceno, d i-  

s u e lto  en e lo c h o l p r o p i l ic ©  normal*

20 De aouerdo 'oon e l  p re s en te  in ven to , ha s id o  com­

probado que la  reducción  p a r c ia l  también puede s*-r a fe o *  

tuada fá c ilm e n te  en un. medio acuoso. Hete hecho >:,s rea l*» 

mea te  muy se rp r  en dente* ye. que lo s  2* a l k i l o x i  o a lk e n ilo a d  

l j ,5-~d in itro  bencenos no sen ep rec iab lom en te so lu b le s  en agua* 

25 no hubo e v id en c ia  de une rea cc ió n  suave en tre  e l  meterJ a l

de p a r t id a ,  suspendido m  agua y 21 &geate de A d u cc ió n *  d i -  

s u o lto  cu agua*

H l nuevo p r  ooe dim ien to  d e l in ven te  p fr s o e  v e r i  as

*  É «  '
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ventajes» En primor. lugar* la mésela bruta dal agüite 

edulcorante y bu isómero, que ye esté presente come ta l 

o es separe do pnr adición de á lca li a le  fase señóse, 

pueden, se-p ai sietes per dsoenteeióa o filtra c ión , ya.

5 que no son solubles en agua, substaneísímente, las 2-

a ik ilox i o alkcniloxi 5-nitro anilinas y les 4-alk iloxi 

c aXkanxloxL j-n i.tro anilinas*

Eatíaie feche, en los procedimientos conocidos 
han sido ñoco-arles a *ote efecto la  separación por des»

10 tilao ión , del disolvente orgánico, con los gastos más cla­

va ans que e llo  implica, debido e Isa pérdidas inevitables 

e l calentamiento, «ano de obra, ote* por tanto* e l nue­

vo procedimiento -,>s más• sencillo y barato* El-procedi­

miento s©gÓa e l invento también resulte más ecanóm5.co por 

I j  e l t6pido transcurso de la  reducción parcia l y particular­

mente por e l hecho de que- e l rendimiento en agente edul­

corante S isómero «s  sub st ano i  alinea te  más elevado que en 

los procedimientos c?n-c^dos* Asi, (ti 3I  ejsmplo J de la  

patenta holand^a N8 52*980, i/l . readimiento en 2-propílo»

2C xi 5-nitrO anillas, ■ por redacción parcia l del 2**prop j¡«*

lox i l,*5»diaitr'o benceno, di suelte .-:n alcohol prqpilieo nor­

mal por medio de bisulfuro de sodio, era aproximadamente d© 
4Q̂ «, misa tres- que* efectuando acta reducción parcia l es. un

medio acuoso* él- rendimiento puede ser elevado - a. aproximé» 

25 domante 57/** Eá e l caso de. espitar un p o li sulfuro a lc a li­

no, per ejemplo bisulfufo sódico, como aguate de reducción 

otra ventaja aéa del procedimiento segím. e l presante invan*, 

to estribe en que est agente no necesita sor adquirido © -•

«*¡t $
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prev iam en te p rsp a r id o  en estad© s o lid o ?  . p ertisn d ©  es l e s  

can tidades  n e c e s a r ia s  d¿ l m eter i  e l  de p s r t í.d e  iccnóaiio©,. 

su lfu ra  a lc a l in o  y  a su frs , e *  pus de p r 'p e r e r  directamen** 

t e  une so lu c ión  acuosa d e l p o l is u l fu r o  ¿cesado, que .puede 

5 s e r  u t i l i z a d a  p e ra  la  redu cción  p a r c ia l*

Le p rep a ra c ión  de l e  mes d e  t r a t a  d s l agen te  cdu l* 

co ran te  y  d e l isóm ero puede ser rea l?ze .f!e  de cu a lq u ie r  

ñ era  adecuada# En e l  oasc de que l e  superación  ¿a la£- ¿Os 

su bstan c ies  fu e re  d »se a de o á c o t s e r ie ,  pueden ser usados 

1C lo s  método© d e s c r ito s ,  p o r  e jem plo , en 1 a patente. ©spsB.©** 

l a  rn  164*520, .que se •'basen cr l e  d i fe r e n c ia  de s o ln b ili* *  

dad eaxre- e l  agent* ed u lcó ren te  y  s i  ZeómTD  o, r . s p e e t i -  

vament-r, m t r t  l e s  s a le s  {c lo r u r o s ,  s u lfa te s  e t c * )  de ac­

ta s  ues bases* Es acuerdo con e l  in ven to  puede s e r  usa- 

*5  .da V in fa jo sa n yn to  tam bién, & e fe c t o ,  Xa d i f e r e n c ia • de

axoa ixn id ec  da l e  - d^s su bstan c ies* ¿ s í ,  p a r t i d  do <?s una 

so lu c ió n  á o id e  que contenga ambas su bstan c ias , solam ente 

1® 2- a lk i lO x i  o a lk e n i l  5- a l t r ©  a n ilin a s^  r ísp ee t iv em en ­

ta, sé separan ©a estado s «L s t « ic ia ln u -a te  pu ro  p o r  in o re -  

20 m n to  adecuado del- v a lo r  Jj£# 6 saber, e lg o  p o r  a r r ib a  de 

3*

E l in ven to  Ss r lu s t r a  p r r e  no se l im i t a  p o r  e l  

e jem p lo  s ig u ie n te  i

3 ia  so lu c ión  de 15#6 kg de t is u lfu r©  sód ico  (Ha S* 

25 9 H2 0 ) y  2*1 Icg da a s u fr i &  50 l i t r o s  ^  a g u a " ^  a d ic io -

n a le s  — sclualntnte a une m£ z e l «  in tensam ente a g ita d a , ca len ­

tada  t ie s ta  ¿bu l ic io n ,  de l l » 5 . k g  u*; 2 -p ro p ilo x t  1, 5- d ín i t r o  

benceno y  $0 l i t r o s  de agu** • *  * 1- transcurso: d̂ s &p rcadaaáa*

—  4  * *
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fiante ¿os horas» A oantinunoidn so agite la  solnoida# ba- 
jo eballioldn* duraste una hora más» \

Después de quedar bisa estableoi&a la  masa aaei** 
tosa da reaocldn* esta masa es separada de la capa acuosa 

? luego, llevada a ebullieidn oon 100 litio s  da l*5/n áoi» 
da olorhidrioo* De esta manera es llevada a solucién sube» ¡ 
tanoialmeote la  totalidad de la  masa»

Después de enfriado a temperatura del ambiente* 
se separan por cristallsacidn 5*4 fcg de 4eprcplloxl }  ni­
tro anilina, que se separan por filtraoidn a vacio y se le» 
van oon un poeo de 1/n áoidp olorhidrioo*

B1 filtrado y e l liquido de lavar son enfriados
£

juntos a 0 grados C., añadiéndose 0,5 kg de áaife acético i

A oantlauaoidn ee añade, por gotee, tente soluoién de so­
sa ooneeatreda como sea neoaearla pera que e l liquido no 

presente ya reaooldn áoida oon respecto a l papel rojo con­
go* mostrando* sdn embargo, aún una reaooldn áoida oon rae»’ 
peoto e l papal de tornasol* La &$rop*laocl 5*nitro anilina 

ses sapera de este manera en forma crie talla a* mientras que j 
onalquier isómero y cualquier 2-propiloxi l,5-dia»ino benee* j 
na* que también se hayan formado, siguen en soluoién* Des­
pués de separar por filtraoidn a vaoio, lavar eon agüe y se- i■' |
oar* se obtienen 5*6 kg do agente edulcorante# de un punto j
de fusión de 46- 47*5 grados 0»* es decir 57*  de la  ornmdad f
teórico» Esto producto es purificado finalmente# por re» |
oristalieacida o per destilnoión a vaoio» j

|
El ®loruro de 4-preplloxi 3-nitro anilina# obten i-* |' i

do oomo producto secundario* puede ser empleado como material [
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de partida piara la  febriaeoidn 4a materias odorantes 

Si asi, sa desea, se puede obtener oas segúnda cantidad 

da la  miaña, que asoleada a 0*5 kg dal filtrado aouóeo 

que se forma después de la separación del agenta edul-* 
oorenta* A tata afecto, este filtrados# vuelve a al« 
oaUniaar,4a^ués da lo ouai, el aoet||> separad* da as** 
te manera* as puesto en 6 litros da l*5/n toldo clorbidr
00 en ebullición*

Bate olo*uro aa separe por cristalisaoióa, al 
enfriar a temperatura ambiente* B1 rendimiento total 
dal mismo ha sido, por consiguiente, da 3*9 kg, aa da** 
oír 33t( da la  cantidad teórioa*

Bate solioitad que oorreeponde e le  prasaata* 
de en Holanda el 11 de Julio da 1945 tajo el número
1 $0*5 03 sa eooga e loa banefioios dal artfonlo 51 tal 
vigente letatuto da Propledad Industrial*
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Los puntos de invenalón prppia y nueva que oe 

presenten para que sean objeto aa esta Patente da in*an»

t
f

e 6



oión en Sepelía p o r VEINTE anos, son le s  siguiente»:
12.« Procedimiento pare la  preparación de 2-al- 

kilos! e alisenilozl 5-nitr© anilinas» respectivamente* y
ene sales per reducción parcial de los 2»elkiloxi o «1»

5 kaniloxL 1, 5-diultro benoanoe, reEpeetivamente* careóte»*

oaracterieedo por e l hecho de que la  mesóla de 2»alkile~
10 adL o alkeniloxl 5~nltro y 4**alkiloxl o alkeniloxl 3»nitr© 

anilinas, reepectivemeute» obtenidas por la  reduce!dn per» 
o!el, sén separadas valiéndose de le  diferente aloelinidad 

de diohas dos substancias*

alkeniloxl 4-nitro anilinas, respectivamente, oristalioa 

en un medie toldo, separando a continuación la  2»alklloxi

oalkeniloxl 5~nitro anilinas respectivamente, por inere* 
mentó del valer pE, justamente algo por encima de %  a con» 

20 tinuaoidn dalo  ooel, si asi se desea, se separa leparte  
remanente del isómero a tan afin més elevado.

risado por a l hecho de que la reducción parcial es rea l! 
sede sn un medio acuoso.

St««* Procedimiento segfin la  reivindicación 1»,

procedimiento segfin la  reivindieeeióa lt , oa- 
15 reo tari xa de por el heoho de que une sel de 3-alkiloxi o

41.» Procedimiento sagfia cualquiera de las rü*»
vindioaoionos precedentes, «ai el cual la  2«px<ft£ieei 5-u¿*
tro anilina es preparada por reducción paréis! del

J|^-dinitro benceno en un medio acuoso.

5#*<í* Gh procedimiento pare le  prepar eoión Ae 2-
alkiloxi y alkeniloxl 5»n±tro anilinas, rssp activamente,

7
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y de eos sales,

t « l  y oom  so h&. fcesorltq én la  Memoria 

«uteoed* y oca les fiaee qu* »© iiaa eiswieifioe#»*

lleta Mimería ooneta da odb.e hojas escrita» a
mé^iiaa por una cola oara

Madrid# jül m
9** Jk**

Oh/ m 8 rn
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