correspondlente & Wil pate.lte de inve:ncida por =0 anos, &
Tuvor (e D. AnDRE HICHRL AHVOINm FLAULET, de nmciousnlidad
fraucesa, residease ea Puaris (Fraacila), por 3 "PLOCEDI-

MIsdT0 b 2Z0iPAraClOd DI Sa 485 RaLIO-ACTIVAS SCLURIES".

B objuto de la presente invencidn es la ohteneidn
de sales nusvar de torio corresjondiendn a luas sigulen-
tes Térmulas; ‘

4
<y 2
5 (OH-961{5~ sog)“) Th, Hp0
s [ OH)E - cylig- 500 yTh, H0
[{ 0H)® - G H,~ (S05)%“ Th, B
o2 55)4
o fenolsulfonatos de torio, cuyo radical fenilsulifopado co-
10 rresponde a las sigulentes formulas;
: 4
. -~ { NHz - Cg Ha - S0z} Th Hp O
( WH, - Cy Hy =(S0ylz) Th HpO
HH, - © Hy -(303)5) Tha H20
oauino-tenliswizountos ae torio,
14 L8 1e0idn awins puede sey libre o acilada, alcohilada

o arilada (el antcleo feuil puede por su psrte ser haloge-
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Tales compuestos son nuevos, la literatura quimiea no

presenta ningdn rastro de ellos a pesar del interés indus-
trial que los miﬁmos presentan, ) o

La solubilidad de =stos fenolsulfonatos de torio en el
agua es aproximadamente de una parte de sal por dos partes
de agus para alguno de ellos, lo gue es notable para los de-
rivados orbanieos de este metal

- La solubilidad de los amiqo-*enil-sulionatos de torio en

el agua a 209 ¢ es aproximadamente de wna parte de sal por

diez partes de agua,

Los ejemplos yue siguen tiscne por obJeto fijar los méto-

d0s gue permiten obtener.las sales sntes definidas.

PRIMER BJEMPLO.~ Ss diénelven 21 partes en peso de fenol-
sulfonato de bario oristalizado {o la cantidad qquimoleéular
del fenolsulfonato de calecio) en 100 partes de agua callente
y se prepars por otra parte ﬁna Eolucién ae sulfato de torio
bhtenid& disgolviendo 8 6 partes dé sulfato ocristalizado que
ooutiene sensiblemente 53 a 84 % de oxiﬂo, en 860 partes de

agua fria, se mezclan las dos- soluciones, se agita y se deja

‘en presencia durante 6 @ 8 horas, luego se cealicenta en el ba-

fio~-marfa, se filtra, se sepasra el sulfato insolvble, y se con

centra el filtrado bajo pres;én reducida hasta un volumen de
60 partes, se filtra de nuevo y se concentra de nuevo hasta

30 partes en volumen, el pvoﬁucto crietalizado por resfriamien

"to se orea 'y se recogen 16 a 17 partes,

Despues de una purifieacidn, ppr nugvaArecristélizaoién
se obtiene un producto oristélizado‘cuyo andlisis, desy ues de
ﬁesecaei§n produce las c¢ifras gue siguen;

Oxido de torio:; 28,5 %, oifra correspondiente a la férgula

‘ 4
{OH « CzH, - 503} TH ‘ -
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&n realidad, ean la mayoria de los casos, sSe sncuentra

uwa oifra de dxido an péﬁo més elevada, lo gue corresponde

‘8 la existenocia de pesyuefias cantidades de una sal de los

dcidos: fenoldisulfonados., |

Los fepolsulfqnatoé de torio dan coméuastos de adicidn
megds solubles con el sulfato de torib y los sulfatos metd-
licos exn gemeral;

SEGUNDO EJEMPLO;_S& disuelven Bévgradcs de para~amipo;enil-
sulfonato de barie {sal de bario del scido sulfanilico) (o 1=
cantidad equimoiecularia de la sal de caleio o de plomo del
mismo S01d0) en 100 partes de sgia caliente y se prepara por
otra parte una solucidn de sulfato &¢ torio obtenida disol-
viendé en 200 grumos de agua helada, 22 gramos de sultato
anidro.Se mezelan las dos solueciones al conseguirse la tem-
peratura del-ambiente, se agita, se deja en presencia quran-
te 6 a & horas, lﬁego se calienta en el bafio-maria, ce fil-
tra, se sefra sl sulfato ihsoluble Que se ha form=ado y se
concentra el filtzado bajo ppesiéﬁ feducida hasta 170 centi-
metros ofbleos, luego se filtrs de nuevo y se comcentra has-
ta 80 oegtimefros cublcos, ' ~

Se lleva a la nevera el producto eristalizado por refria-
wiento, se orea y se recoge alrededor de ©2 gramos de sal se- -
oa, ‘

Después de la purificaeidn, por nueva reoristaliza-

cién,’se obtiene un producto cristalizadb cuyo endlisis des-

pues de desecacién y caleinacidn produce; 0% de dxido de to-
rio.'Algunos‘centicﬁbicos de una solucidm al 10 ¢ de esta sal. -
adicionados de amoniaco en exoeéo, se colocan en un filtro,

el filtrado no debe precipitar por el cromato de potasio:aug
sencia del bario, nl precipitar por el cioruro de bario}auseg

cia de iones SO4.
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Se puéde prieparar igusalmente las:sales buscadéé por eam-
bio &e'base entfe uwna sal de torie (cloruro o nitrato de pre-
férencia) y une sal alcaliﬁa del asecico orgénicd, o bz sal de
magﬁesie; _ |

TERDER EJEMPLO; Se toman 300 gramos de sal de potasio del
dcido zcetil-amino-fenilsulfonico (paré acido acetil~sulfami-
lico o scetanilida sulfonado) gue se disuelve,@n 500 gramos
de agua caliente y se pr@para‘yor obra parte unma soluclon de
120 gramos me nitrato de torioc en custrocientos gramos de aguay
se mezclan las dos soluoiones, se councentra, luego se evapora
& seco en el bano-maria, Para eliminar la sal alealina, se po-
ne la mezcla de las sales; nitrato de potasio y sal de torio,
la cliceriﬁa,.la sal de torio es préacticamente insoluhlq el
nltrato ce potasio es soluble. Si se ha empleado la sal de mag-
nesio del doido amino- fenil- sulfdnico, se tratarsd por el elo-
ruro de torio, luego l= mézéla de élorﬁrovde‘maggesio y sal ée
torio obtenida seeada sers lixiviado por el aleohol @ 962; el
slorurc ée magnesic se halla en ella muy éoluble, 1= sal de
torio del écida amino~fenil-sulfonico buscada se cncuentra
en ella casi i@soluble. | | | »

Lios a;emplos agtes citados no son limiﬁativos J se consi-
&érgh como enbtrando en lu presente deseripeidn no tan =olo los
insdmeros de posieidn de los compuestos auntes deso;ito, sing
tambiénilas sales de torio derivadas‘sea de los dcidos sulfo-
nados conteniendo varias Tuncioanes fenol,ea sus mpiéculas y
los homologos superiores sea fenoless suqunados‘conﬁeaiendo

varias funciones sulionadas (di y trisulfonadas, ete.) o sea

‘por fin los. deidos polifenoles y polisuironados. simultdnea-

mente, Entrem igusalmente en la presente invencidn las sales
de torioc derivadas de los &oidos fenil~sulfonicos contenien-

do sea varias funciones aminas, sea variss funciones sulfd-
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nicas, ya sea las dos, es deeir éciGOS‘puli—amino-fenilm

gulfdnicos, deidos amino-renil-polisulfonicos, acidos po-
li-amiha—fe;il-polisulféuicos, la’oAlas fuﬂoiones aminﬁé
estando libre o aciladas; ariladas o alconiladas; en fin,
lﬁs mism&s pueden ser halogenadas sobre el aucleo tfenil®.
todos ¢8%08 coupuestos poseen la gropisdad_esencial.dé bﬁs—
na so;pbilidad el ;1 agua requerida para la preparacion de
soluciones estéblms.wodoa ¢etos compuestos han retenido la
propiedad esencia; de alsa solubilidad en el agua reguerida
para 1la §répara916ﬂ dg las,soluoiones, propiedad qué poseen
las salas‘objeto de los antedichos éjemplos,

Loz wodosg de preparacién”oonsignados en la presente(deman-
da se basau-eglla?doblg @escompqsioién; la pbtgucién ée los
fenolsulfonétos por aooién.di:ecta de los éoidos sulfontoeos
sobfe la torina es una reacoiéu irregular e incompleta a
causa de la éifioultad de disolver la base}miperal llegada
a cisrto estado de pglimerisacién.Igsimismo,{ae pueqe obte-
ner amino-fenil-aulfonatos de torio por acgién direota de
los écidos sulionicos sobre la torina, pero 1= reaocién no
es de ua buen réndiﬁienﬁo,-los dewds procedimientos de la
presente aqicién_constituyeu los métodos més apropiados mra
la pnegaraciéu de las sales de torio de lhs.ééidOS’amino—
fenil-sulroanicos, _ _

&s pues el procedimiento de la preéente desoripcién_el
gque constiituye el métqdo mas apropiado pars la preparaeidn
de las soluciones acuosas concentradss de fenol-sulfonafos
y de amino-fenil-sulfonatos de torio puros,

Se.puedeg mencionar‘iguélmente los siguientes pra9ed1-
mientos que hau permitido preparar los fenolsulfonatos bus-
cados; -

Preparacidn por cambio de bases, con el nitreto de torio
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vlos fenolsulfonatos de potasio, sirviédndose de la varia-

¢idn impor:ante de solubilidad del nitrato de potasic en

‘relacién con la temperatura:; 13% & 0°C,.y 74 % & 1009 C.,

pues a tgmperaturg baja, los fenQ;ﬁulfqnatos de torio son
mucho mas solubles .ve el nitfato de potasio se separa;
sin ewbargo, la separacidn 10 es ouantitasiva,
Preparacion por cambio de bases, entre el cloruro de
torio y los fenilsulfanatos de plomo, aprovechando la es-

casa solubilidad del cloruro de plomo frio, sin embargo

el méthdoprincipal es el gue se ha mencionado en primer

lugar, . ‘
'Hay'éue‘notar igualmente que para efeotuar la reacion
¢e cambio doble entre.el:sulfato de torio y las sales de'
los &dcidos fenol-sulfdnicos deseados, se puede utilizar
agimismo las sales de plomo de cstos dcidos hidroxi-fenil-

sulfdnicos,

REIVINDICACIONES

19,—.Procedimiento de preparacidn de sales radio-ac-

tivas solubles ocsracteriszuado por el hecho gue -se hace reac-

cionar sobre soluciones de uaa sal de torio, soluciones de
derivados fenil sulfonudos de bario, de calcio o de plomo;

29, Procedimiento de preparacids de sales radio-acti-

.

vas solubles segtn la reivindieacidn 12 y caramterizado por

el hecho gue 1z sal de torio utilizada es el sulfato de to-
rio.

59, - froeedimiento de_prepafacién de sales radio-aoti-
vés solubles segun 1aé reivindicaciones 1* y 22 y ocaracteri-

za8do por el hecho gue los derivados Tenil sulfonados son fe=
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nol sulfonatos Ge bario, calcio o plomo,

4%, - Prbcedimiemta de preparaqién de sales radid-aétif
vas solubles segin las reivindicaciones 1% y 2% 'y caracte-
rizado PoTr ol hechq'éue los derivaaos de lns fenoisulfogatos
previstqs son amino-fenil-sulfonatos de barie, de calsio o
de plomo,

52,~ Procedimiento de preparacidén de sales radio-activas,

solubles segiu la reivindieacidn 1% y caracterizado por el he-

cho gue - se haqe regletir sobre nitrato de torio, fenolsullfona-
t68 de potasio. e~ .

6%, - Procecdimiento de preparacidn de sales radio-activas
solubles segun lu reivindicueidn 1% y'oaractérizado por él he-

gho gus Se hace resistir sobre cloruro de torio, sulfonatos

.

de plomo. : '
74.-APHOCEDIMIEHTO.DE FREPARACION DE SALES RADIC-ACTIVAS
SO0LUBLES, tal y coﬁforme gueda desaritp yrreiviadiocado en la

presente‘meéoria; |
«Consta esta ﬁescriptiuién de siete hbjas foliadas y oS-
oritas a mdguina por uﬁa sola de sus caras, hacieado un %o-

tal de ciento osheuta y siete lineas incluida édsta,

Medrid, Ge 1947
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