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CERTIPFPICADO

’ADIDCEI(SN 178469

por "MEJCRAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL Ne 178.405",
por "Procedimiento pers la obtencién de oc,oc-di-(p-eminofenil)-
- P,' ﬁ, F-tricloroetano*, e favor de la razén socisal suize

J.B. GEIGY A.-G., domiciliada en Basilea (Suiza).-

MEMORIA DESCRIPTIVA

En la solicitud de la patente principal B2 178.405,
se deseribe la preparacién del oc,ox-di-(p-amine-fenil)-

@, ﬁ, ?-tricloroetano, por redﬁccién del correspondiente
dinitrocompuesto, 51 cual de su parte es asccesidle por nitra-
eién de oC,c~—a4ifenil- F, ﬁ, f-tricloroetanc.

Ahore bien, se ha encontrado que de las lejiss-meadre
de eristelizacién del o, x-8i-(p-nitro-fenil)-~ P, P, P-tri-
cloroetano puede ser sislado un isémero crietelizado, o see
el oc-(p-nitro~-fenil)-o¢~(m-nitre~fenil)- P, P, p-tricloroetano
el cusl se transformes, &l ser tratedo con :ednctoree, en el
o~(p~emino-fenil )- o(~(m-amino-fenil)- ?, p, f -triclorcetanc
del punto de fusién 132-133°.

El nuevo compuesto esté destinado para ser empleado
como producto 1ntemedio, pere le fabricacién de insecticides,

medicanentos, desinfectantes, colorantes, etc., asf como para
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finalidedes terapéuticsas.

En el siguiente Ejemplo, han de entenderse por partes:
"pertes en peso®. Las temperaturas estdn indicadas en grados
Galsiﬁs. |
EJEMPLO.

19 pertes de o¢-(p-nitro-fenil)- X~(m-nitro-fenil)-

P, fs f-tricloroetanc, son introducides en una solucién pre-
parade a base de 112 partes de cloruro esténnoso-dihidreto, y
150 partes de dcido acético glacial, por introduccién de gas
clorhidrico seco bajo refrigeracidén en sgua glacial, durante
lo cual la temperaturs vea subiendo a 100-110°. Dpe 1= solucién,
primeramente clara, se va precipitandoc despuées de un reposo
de 12 a 24 horas el doble compuesto de cloruro de estafio
del oc—(p-emino-fenil)- -(m-amino-fenil)- f, f, f-triclorceta-
no. Este es seperado por absorcién, suspendido en éter y agus,
y desintegrado con amonfaco concentrado glacial, bajo adicién
de hielo. La solucién dé'éter es segregsda, y la capa acuosa
extralde ain dos veces con éter. Después del secado y concen-
trado de las soluciones de éter, unidas & un voldmen reducido,
se obtiene el o¢-(p-amino-fenil)- X-(m-amino-fenil)- ‘5, ‘3, p-
~tricloroetano, el cusal forma,después de la cristalizacién en
acetona-gleohol, o en cloroformo, cristales prismiticos del
punto de fusién 132-133°. Otra porcién mds del mismo compuesto
puede ser aislada de la lejia madre de 4cidec acético glacial
de la sal doble de cloruro estémnico, en forma algo més impura.

Al mismo producto puede llegarse, a base de redmceién
del oc-(p-nitro-fenil)- oC-(m-nitro-fenil)- p, B p-tricloroeta-
no con otros reductores usuales, vg., con hierro y poco écido

clorhfidrico, o por reduceién catalitica. Lo mismo puede ser

empleade la reducecién electroquimica.
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La nueva combinecién es una base bidcide débil. La sal
clorhfdrica funde & no menos de 350°; resul ta muy fécilmente
soluble en el agua. La solucién acuosa reacciona al tornasol,
pero no acuse reaccién écida a1 congo. El sulfato es asimismo
f4cilmente hidrosoluble.

La constitueién del diamonocompuesto ha sido asegurade
por substitucién de ambos grupos emino por cloro (por tetrazo-
taeién y transformacién del tetrazocompuesto son eloruro cupro-
80, segin Sandmeyer), con lo cuasl se origina el oc-(p-eloro-
~fenil)-oc—(m-cloro-fenil)- P, F, p-tricloroetano, que puede ser
transformado por desdoblamiento en la conocida m,p'-dicloro-
-benzofenons,del punto de fueién 113-114°.

Como es natural, queds sobreentendido que la protec-
eién que se recaba para la invencidén, no quedes limitada al
ejemplo de ejecucién préctica indicado en la descripeiémn, pues
la proteccidén se extiende a todas aquellas formas equivalentes

de ejecueién basadas en la solueién lograda por el invento.

"N OTA

Hecha la descripcién del presente invento, se hace
constar que esta solieitud se acoge a los derechos de prioridad
de la patente N2 22.727, deposijada en SUIZA en fecha 8 de
Meyo de 1947, yAse declaran como nnevﬁs y de propia invencién
las siguientes reivindicaciones:

18.- Hejoras en el objeto de la patente principal
N2 178.405, en las que, para la preparecién de una nueva aemina

de la serie de difenil-triclorceteno, se transformae o¢-(p~-nitro-
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-fenil)-oX-(m-nitro-fenil)- ‘3, (3, F-tricloroetano por tratamien-

L M0 Vi

to con reductores, de un modo en sf conocido, en eloc-(p-amino-
-fenil)-oC-(m-emino-fenil)- (3, F, P-tricloroetano.

28.- Procedimiento segin lae mejoras de la reivindica-
eién 1#, caracterizado por el hecho de efectuar la reduccién
en medio neutro, 6 débilmente &4cido.

3%,- Mejoras en el objeto de la patente principal
Ne 178.405, por "Procedimiento para la obtencién de o¢,o¢-d1-
-(p-aminofenil)- P, P, F—tricloroetane“.

Segin se describve y reivindica en la presente memorie

descriptiva, que conste de cuatro hojas, foliades y escritas

a mfquina por una eola cara.
Madrid, a 16 de Junio de 1947..
J.Bs. GEIGY A.-G.

pea.  JAl ISERN
’j;52452254/¢z.¢ .
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