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N B M 3 R í A D E S C R I P T I V  A

de uná PATmTE DE INVENCION cuyo registro se solicita 
por veinte años, para España y sus posesiones a favor, 
de DON JUDIO GOMEZ D* CALDERON Y DON FERNANDO DE PEDRO 
JULVE, ambos de nacionalidad española y residentes en 
Barcelona por: "PROCEDIMIENTO PARA LA APLICACION DEL 
PARA-TOLUENSULFOCLORURO, RESIDUO DE LA FABRICACION DE 
ORTO-SÚLFIMIDABENZOICA, PARA LA OBTENCION DE PARA-ACE- 
TUTILFENETIBINA",-

. D E S C R I P C I O N

Hasta ahora *el procedimiento clasico que se se­
guía en la fabricación industrial de la para-ácetilfe- 
netidlna, consistía,* fundamentalmente, en etilar el 
grupo hidroxilo del para-nitrofenol con alcohol etíli­
co directamente, o mediante el empleo de sulfato de 
etilo, métodos que exigían el empleo de autoclaves y 
además.daban rendimientos muy bajos que se traducían 

* en un coste elevado del producto perseguido^
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El próposito del preseSt?^.;vento, no es otro 

que la consecución de dicha etilación de una manera có­
moda, exenta de peligros y de gran rendimiento, tanto 
industrial come económico, para ello se utiliza el po­
der otilante del áster etílico del para-toluensulfoclo- 
ruro, subproducto de la fabricación de la ortú-sulfimi- 
dabenzóica por el procedimiento de Fhalberg y Heydeh, 
substancia que se encuentra a precio bajo en el merca-­
do nacional#

El procedimiento sobre que recae el jL nvento 
que en la presente memoria se describe, consiste* en la 
asociación de 1000 gramos de para-toluensulfocloruro, 
lavado y saco, que se colocan en un vaso de precipita­
dos de 3 1* de cábida# ságuidaménte se agregan 1500 
gramos de alcohol etílico comercial, agitando bien con 
una varilla para hacer que la mezcla sea homogénea, se 
rodea el vaso de pnripitados de una mezcla frigorífica 
de hielo y agua, sumergiendo un termómetro en el vaso 
de precipitados y procurando que la temperatura des­
cienda a 5-6§ C# En el borde interno del vaso de preci­
pitados se coloca el pico de un embudo de llave que 
contiene 800 c.c. de disolución de sosa aaústica del 
25% en peso, dejando caer la disolución alcalina en la 
mezcla alcohólica lentamente y con agitación, teniendo 
cuidado que la temperatura,no pase de 20-233 C. Al 
cabo de 2-3 horas la reacción ha terminado, se calien­
ta entonces el vaso de precipitados hasta 358 c# (tem­
peratura a que está en estado liquido el áster formado, 
pero no así el paratoluansulfocloruro que no ha reaccio­
nado), y se filtra, en caliente, en el vacio.

El filtrado se separa en dos capas, la superior 
es alcohol y agua, y la inferior es un aceité semicris- 
talino constituido por para-toluensulfonato de etilo.
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Se decanta la capa superior y se lava la inferior va­
rias veces con agua fría, decantando cada vez. Se ob­
tiene asi unos 950 gramos de para-toluensulfonato de 
etilo. El alcohol no reaccionado puede recuperarse de 
las aguas madres por destilación.

Se disulvsr un Mol de para-nitrofenol en lejía 
sódica del 20% hasta reacción neutra y se trata a re­
flujo con un Mol de para-toluensulfonato de etilo,ob­
tenido según se ha mencionado. Al cabo de 5-6 horas de 
calentamiento la etilación ha terminado. Se deja enfria: 
un poco y se vierte al producto sobre agu^, solidifican 
do el producto etilado, con un rendimiento del 90 % 
del teórico. A partir del para-nitrofehetol por reducci 
se Obtiene la para—fenetidEina y de ésta, por acetila- 
ción, la para-acetilfenetidina.

El procedimientocdeacrito está sometido a al­
teraciones de forma conduncentes ai mismo resultado 
industrial, que no alteran la esencia del.invento y 
por lo tanto, los términos en que se presenta ésta in­
vención. no deben entenderse en sentido limitativo,si­
no simplemente enunciativo y como uno de los medios bá­
sicos de realización práctica del objeto del privilegio 
que se reivindica.

N Ó T A

Se reivindica como invención propia, para su 
explotación con carácter exclusivo durante la vigencia 
legal de ésta patente, el objeto sobre que la misma re­
cae, cuál es;

80.- le)"PROCEDIMIENTO PARA LA APLICACION DEL PARA-
TOLUENSULFOCLORURO, RESIDUO DE LA FABRICACION DE ORTO-
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SULFIMIDÁBENZOICA, PARA IZA DE PARA-AÓETILFE- ,
NETIDINA" caracterizado per que 1000 gramos de para- 
toluensulfocloruro, lavado y seco, son dispuestos en 
vaso de precipitados, agregando 1500 gramos de alcohol 
etílico; agitando para su mezcla homogénea y rodeando 
el.vaso con mezcla frigorífica apropiada; sumergiendo 
en el contenido del vaso un termómetro a fin de obte­
ner mantenida una temperatura da 5-6e c.

26) El mismo procedimiento, caracterizado por 
que en el borde interno deT̂  vaso de precipitados se dis­
pone el pico de un embudo de llave conteniendo 800 c*c* 
de disolución de sosa caustica del 2 5% en pesoy cuya di 
solución es vertida lentamente y con agitación procuran 
do una temperatura que no exceda de 2 0 -2 3 9 c* hasta que! 
la reacción haya terminado*
. 36) El mismo procedimien5o caracterizado por
que obtenida la reacción se somete el vaso de precipi­
tados a calentamiento hasta 356 c. en que está en esta­
do liquido el áster formado; filtrando en caliente,en 
el vacio* . - -

4B)*-El mismo ptoeedimiento caracterizado, 
por que el liquido filtrado según la anterior reivindi­
cación, se separa en dos capas, siendo la superior al­
cohol y agua y la inferior un aceite semi—cristalino 
constituido por para-toluensulfonato de etilo, soparán-- 
dolos por decantación y lavando la inferior varias vece 
con agua fria, decantando cada vez para obtener al fi­
nal, aproximadamente 950 gramos de para-toluensulfonato 
de etilo.

56)*-El mismo procedimiento caracterizado/por- 
quá un Mol de para—nitrofenol se disuelve en le jia só­
dica del 20% hasta reacción neutra y se trata a reflujo 
con un Mol de para—toluensulfonato de etilo, quegún que-
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da descrito; dejándolo enfriar y vertiendo el produc­
to sobre agua para la solidificación del mismo produc­
to etilado.

6S)*-El mismo procedimiento caracterizado por 
que a partir del para-nitrofenetol por reducción se ob­
tiene la para-fenetidina y de ésta, por acetilación, la 
para-acetilfenetidina.

7*).- "PROCEDIMIENTO PARA LA APLICACION DEL 
PARA-TOLUENSULFOCLORURO, RESIDUO DE LA FABARICACION 
DE ORO-SULFIMIDABENZOICA, PARA LA OBTENCION DE PARA- 
ACETILFENETIDINA" tal y conforme .queda descrito y rei­
vindicado.

Consta la presenté memoria descriptiva de cin­
co hojas foliadas y mecanografiadas por una sola cara 
conteniendo un total de ciento jtreinta lineas inclui­
da la presente.

Madrid 3 de Diciembre de 1.947
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