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de uns PATENTE DE INVENGION ouyo registro se solicita
por veinte éﬁos; para Eépaﬂa y sus Posesiones a favor.
de BUN JULIO ‘GOMEZ D'CAIDERON Y DON FERNANBQ DE PEDRO
Sar- : : 'JUIVE, ambos de nacionalidad espaﬁola y residentes en
| Barcelona por: "PROOEDIEIENTO PARA LA APLICACION DEL
PARA-TOLUENSULFOCLORURO, RESIHUO DE LA PABRICACION DE
_0Rﬁ0~5ULFIMIﬂABEHZOICA, PARA LA OBTENCION DE PARA-ACE-
| TILTILFENETIE;NA",- : |
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. Hasté ahqfa'éifpréqedimiento clééico gue se se~
_ g&ia,en la téﬁricécidn indﬁstfiél\dg.la para-gcetilfe-
:netidina; consiStié; fundamehtalmente, en etilar el
grupo hidroxilo del para—nitroienol con aloohol etili-.
15em . - ¢o directamente, o mediante el empleo’ de sulfato de
A | etilo, métoaos que exigian’ el empleo de autoclaves vy
ademés daban rendimientoa muy bajos que se traducian

e.en un coste elevaao del prcducto perseguido.
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El préposito del_presﬁﬁtefiuvento, no es otro

. que la consecucién de éiéhé‘étilacién de una maneras cb-

moda,texenta'de~beligros y de gran rendimiento, tanto

industrial come'ecdhémioo. Para ello se utiliza el po-

der etilanté del édater etilico del'para-tolﬁensulfoclo-“
ruro, subproducto de la febricacién de le orto-sulfimi-

dabenzéica por el procedimiento de Fhaiberg y Heydeh,

substancia que. se encuentra a precio bajo en al merca- -

do nacional,

El'procediﬁiento sobre que recae el i nvento
que en la presente mémoria se describve, consiste en la
asociacién de 1000 gramos de para-toiuensulfocloruro,
lavado y seco, gque se colocen en un.vaso‘de precipita-
dos-de 3 1. de cAbida, Séguidamente se agregan 1500
greamos de alcohol etilico comercial, agitando bien con
une varille paré hacer que la mézcla sea homogénea, Se
rodea el vaso de‘pnnipitados de una mezcla frigorifica
de hielo y agus, sumergiendo un termémetro en el vaso

de precipitados y procurando que la temperatura des-

cienda a 5-62 0, En el borde interno del vaso de preci-~

pitados se coloca el pico de un embudo de llave que
contiene 800 c.,c, de disolucién de sosa ealstica del
254 en peso, dejandé caer la disolucién alcalina en la
mezcla aleoholicé lentémente y con agitacién, teniendo
culdado que la temperatura no pase de 20-232 G, Al
caba de 2-3 hores lalrsadcién ha terminado. Se calien-

ta entonces el vaso de precipitados hasta %5¢ ¢, (tem-

peratura & que estéd en estado liquido el éster formado,

-perd no esi al paratoluensulfoolcruro'qﬁe no ha reaccio-

nhdo), y se f£filtra, en caliente, en el vacio,
Bl filtrado se separa en dos capas, la superior
es alcohol y egua, y la inferior es un aceite semicris-

talino constituido‘pbr para-toluensulfonatd de etilo.
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Se decanta la capa superior y se lavae la inferior va-
ries veces cén agua>fria; decentando cada vez, Se ob;
tiene asi unos 950 gremos de para-toluensulfonato de
etilo, El alcohol no reaccionado puede recuperarse de
las aguas madres por destilacién,

Se disulwe un Mol de para-nitrofenol en lejie
sédica del 204 hasta reaccién neutra y se trata a re-
flujO‘con-un Mol de para;toluenéulfonato‘de etilo,ob-
tenido segn se ha mencionado. Al cabo de 5-6 horas de
calentamiento la etilacién ha terminado. Se deja enfria:
un pocb y ge vierte el ﬁro@ucto sbbre'agué, solidificaé
do el producto etilado, con un rendimiento del 90 #
del tedrico. A partir del para-nitrofehetol por reduceci

" se obtiene la para-fenetidinae y de ésta, por acetila- -

cién, la pars-scetilfenetidina, »
El procedimientocdescrito estd sometido a al-
tereciones de forma conduncentes al mismo fesultado
industrial, Que no alteran le esencia del ,invento y
por lo tanto, los terminos en que se presenta ésta in-
vencién, no deben entenderse en sentido limitativo,si-
no gsimplemente enunciativo y como uno de los medios bé-
sicos de realizacién préctica del objeto del privilegio
gque se feivindica. o
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Se reivindica como invencidn propia, para su

explotacién con caracter exclusivo durante la vigencia

‘legal de ésta patente, el objeto sobre que la misms re-

cae, cuil es;
12 )"PROCEDIMIENTO PARA LA APLICACIDUN DEL PARA;
TOLUENSULFOCLORURO, RESIDUO DE LA FABRICACION DE ORTO-
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SULFIMIDABENZOICA, PARA "k wnianCION DE PARA-ACETILFE-

‘* NETIDINA" caracterizado per que 1000 gremos de para-

toluensulfocloruro, lavedo y seco, =on dispuestos en

‘.vaso de precipitados, agregando 1500 gramos de alcohol

etilico; agitandoApara su mezcla homogenea y rodeando’
el. vaso con meiéla frigorifica apropiada; sumergiendo
en el contenido del veso un termometro & fin de obte-
ner mantéhida ﬁna{témﬁeratura de 5-62 ¢, ' 4
28) El1 mismo proaediﬁiento,.caracterizado por
que en el borde interio deT vaso de precipitados se dis-

‘pone el pico de un'émbudo'de llave conteniendo 800 c.c, -

'de disolucibn de sosa caustice del 254 en pesogy cuya ai

solucién es #erti&a_lentamente y con agitacién“prOcuragi

" do wne temperatura que no exceda de 20-232 ¢, hasta que’

- la reaccion haya terminado,

. 32) E1 mismo procedimien5o caracterizado por
que obtenida la reaocién se somete el vaso de precipi-
tados & calentamiento haste 352‘0. en que estf{ en esta-
do liguido el éster fgrﬁado; filtfgndo'en celiente,en .
el vacio, | » e - .
49),-31 mismo ptocedimiento caracterizado,
por que ol liquido filtrado segin la anterior reivindi-
cacién, se separa en dos capas, siendo la superior al- .
coholvy agﬁa ¥y la inferior un aceite aémi—criataiino E

constituido por para-toluensulfonate de etilo, separdn- -

‘dolos por decentacibén y lavando la inferior varias vece

con agua fria, decantando;oadé veg para obtener al fi-
nal, aproxiﬁadamenté‘950 gﬁamos de para—tblugnsulfonatoﬁ
de etilo, o . ' _. »
' 58)e~E1l mismo proeédimiento caracterizado por-°
q&é un Mol de parg;niﬁrofenol se disuelve en lejia g6~

dica del 20% hasta reaccién neutra y se trata s reflujo

con un Mol de para-toluensulfonato de etilo, guegin gue-
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da descrito; dejéndolo ?ﬁffiér y vertiendo el produc-
to sobre ague para la solidificacién del mismo produc-
toeﬁlwn. |

62),~El mismo procedimiento caracterizado por
que & partir del'péra-nitrofenetol.por reduccién se ob-
tiene 1a para-fenefidina’y de éste, por acetilacién, la
para—acetilfen;fidina: ' |

78).~ "PROCEDIMIENTO PARA LA APLICACION DEL
PARA-TOLUENSULPOCLORURO, RESIDUG DE TA PABARICACION
DE ORO-SULFIMIDABENZOICA, PARA LA OBTENCION DE PARA-
ACETILEENETIDIHA"‘tal & conforme queds degcrito y rTel-
vindicado, | . T : -

conafé 1a'preSenté memoria descriptiva de cin-
cc hojas foliadas y'mecénografiadas por una sola cars
canteniéndo.un total de ociento $reinta lineas inclui-

da la presente,

' Medrid 3 de Diciembre de 1.947
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