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PAESNTE DE DIYBNCION 

por 20 años

por "Un procedimiento perfeccionado para la  fabricación  

de anilinas da 03d.alqu.ilo y oxi a l que ni 1 o-* 2 ni tro-5 o sa­

le s  de las  mismas"- - - - - - - - - - - - - - - - - - - -

a favor de Don Antón Philip WEBER, de nacionalidad holán** 

desa, domiciliado en 8, Vossenlaan, BENNRSDM (Holanda).

m̂ MORIA DESCRIPTIVA

Por la  publicación efectuada en e l "Reoueil des Era- 

vaux Ohimiques des Paya Bas" 59 (1940), página 639, y la  

memoria descriptiva de la  patente holandesa no 52.980, se 

sabe que cierto numero de anilinas de oxialquilo y oxial- 

quenilo-3 nitro-5 poseen valiosas propiedades fisiológicas^  

especialmente un gran poder edulcorante y una acción anesté­

sica local. Dichos compuestos pueden contener otros substi­

tuyeles en la  posición 3, 4 o 6, especialmente los grupos 

alquilo, y e l grupo diamino puede también contener substitu­

y e le s .

Entre dichas substancias la  anilina de oxipropilo-2
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nitro-5 tiene eapeoía1 importancia como agente edulcorante. 

La misma posee un poder edulcorante que ea 4.000 veces mayor 

que e l  azúcar de caña, y no tiene sabor desagradable.

De acuerdo con la  patente holandesa nc 52.980 loa deri- 

5 vados de anilina antes mencionados se obtienen mediante re­

ducción parcial de los correspondióntes compuestos dinitro 

son loa agentes reductores empleados generalmente para dicho 

objeto. La patente holandesa menciona e l hidrosulfuro de 

sodio, e l  disulfuro de sodio y e l cloruro estanueao, y capo­

lo ae que mediante dicha reducción se produce un aceite no 

eristalizable que consiste en una mezcla de dos isómeros, 

uno en e l cual e l grupo ortonitro se ha transformado en un 

grupo amino, manteniéndose intacto e l  grupo paranitro, y 

otro en e l  cual e l  que se mantiene intacto es e l  grupo or- 

15 tcnitro, reduciéndose a un grupo amino e l grupo paranitro.

ge ha observado que e l último de los dos compuestos an­

tedichos no tiene poder edulcorante, y la  patente holandesa 

expone un procedimiento de acuerdo con e l  cual se separa la 
mazóla de los dos isómeros, recuperándose e l agente edulco- 

20 rante propiamente dicho bajo la forma de una substancia

cristalina que es muy apropiada para fines prácticos. Este 

tratamiento, no obstante, es bastante laborioso, y e l rendi­

miento no ea muy elevado toda vez que uno de los isómeros 

debe ser eliminado.

85 De acuerdo con la presente invención^ la  reducción par­

c ia l de los compuestos dinitro antes mencionados se efectúa 

en forma tal que se produce exclusiva o prácticamente exclu­

sivamente e l isómero deseado. Esto resulta posible mediante
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e l empleo de ácido hidrosulfuroso (HgSgO .̂) o hidrosulfitos 

especialmente hidrosulfito de sodio como agente reductor. 

Sale método tiene la gran ventaja de que se hace inne­

cesaria la separación de los isómeros y de que e l compuesto 

deseado se obtiene directamente en forma cristalina prácti­

camente pura. Ni rendimiento es por lo tanto muy elevado, 

con ta l de que se seleccionen convenientemente las condicio­

nes de reacción#

IR reducción puede llevarse a cabo en varios disolven­

tes. se u tiliza  con preferencia e l ácido acético gracia!^ 

pero también son apropiados otros disolventes, tales como 

e l metano!, e l etanol y e l ácido fórmico, y en algunos ca­

sos 3a reducción puede también efectuarse en solución acuo­

sa#

Por lo general, e l agente reductor se emplea en forma 

de sa l junto con un ácido en forma diluida o concentrada^ 

con preferencia un áoido fuerte, por ejemplo ácido clorhí­

drico (e l cual, s i se desea, puede emplearse en estado ga­

seoso ) o áoido sulfúrico. Da reducción puede llevarse a 

cabo tanto a la temperatura ambiente como a un temperatura 

in ferior o superior.

las  anilinas de oxial quilo u oxialquenllo-2 nitro-5 

pueden recuperarse fácilmente en forma cristalina de la mez­

cla de reacción, eventualmente mediante la  eliminación del 

disolvente por destilación a la presión atmosférica o a una 

presión reducida, disolviendo e l residuo en agua o en ácido 

diluido y haciendo la solución levemente alcalina antes o 

después de filtrada . NI compuesto deseado cristalizará
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entonces en estado puro o casi payo.

La masa cristalizada, que está exenta o prácticamente 

exenta del isómero que no interesa, puede utilizarse como 

agente edulcorante sin otra purificación alguna. No obstan 

te, si se desea un producto de un alto grado de pureza, di­

cha masa puede purificarse nuevamente mediante un proceso 

de reoristalización.

Los compuestos pueden emplearse tanto en forma de sa­

les prácticamente incoloras oomo en la  de bases libres que 

tienen un bello  color que varía del pardo al amarillo naran 

Ja* Al disolver las sales en agua estas se hidrolizan, de 

modo que la  solución ofrece un color distinto. En la  diso- 

luoián en que se emplea normalmente e l  agente edulcorante, 

este no tiene reacción ácida apreoiable*

Ha lugar de emplear compuestos dinitro oxialquilo u 

oxialquenilo es también posible efectuar la  reducción de 

compuestos que contengan un átomo o grupo que pueda fá c il­

mente ser reemplazado por un grupo oxialquilo u oxia1que-  

nilo , por ejemplo halágano o hidroxilo, e introduoir el 

grupo que se desee después de la  reducción parcial del com­

puesto dinitro*

Puedan también emplearse los Carnés medios indio ados en 

la  patente holandesa no 52.980*

El procedimiento reivindicado es de gran valor para la  

fabricación de las anilinas de oxialquilo o oxialquenilo-2 

nitro-5 en que a l grupo alquilo o alquehilo contiena más de 

dos átomos de carbono, puesto que las mezclas del isómero 

deseado con el que no interesa se obtienen especialmente de



A-.
í 89440

oompuestoa de dicha naturaleza mediante reducción parcial

con los agentes reductores usuales. No obstante, la  reduc­

ción con hidrosulfitos es también ventajosa cuando se trata 

de compuestos con grupos alquilo o alquenilo de peso moleou- 

6 la r més bajo, puesto que e l método es en conjunto mucho mée 

sencillo que los practicados hasta ahora, y los compuestos 

prácticamente puros se obtienen directamente con un rendi­

miento muy satisfactorio.

La invención quedaré ilustrada por medio de los ejem- 

10 píos siguientes:

EJEMPLO 1

Disuélvanse en lo centímetros cúbicos de ácido acético 

glacial de 98,6 % 1,13 gramos de benceno propilo-2 dinitro^ 

1^5 (punto de fusión 31—320 C. e l cual se ha obtenido da 

acuerdo con procedimientos bien conocidos del benceno oloro-,2 

16 dinitro 1,5. Después de agregar 2,9 gramos de hidrosulfito 

de sodio pulverizado de 86,6 %, la  mezcla de reaooién se 

agita a una temperatura de 50 0., y se introduce en la  mis­

ma un chorro de acido clorhídrico gaseoso hasta que no con­

tenga més hidrosulfito. El disolvente se destila bajo pre- 

20 sien reducida y e l residuo se disuelve en 15 centímetros

cúbicos de ácido clorhídrico 2N a una temperatura moderada­

mente elevada. Después de agregar cierta cantidad de su lfi- 

to o b isu lfito  de sodio y una pequeña cantidad de Norit, la  

solución se deja enfriar y se f i l t r a ,  y e l filtrado se hace 

25 ligeramente alcalino en tornasol mediante la  aaicién de h i-  

aróxido de sodio diluido o sosa diluida. Se produce una
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masa cristalina 3.a un bello  color amarillo parlo. Después 

le f í lt r a la ,  dicha masa se lava con agua destilada y se 

seca. E l renlimiento es le 81 % le í  valor teórioo. El 

punto de fusión es le 430 0. y e l prolucto obtenido es lo  

5 bastante puro para ser u tilíza lo  como agente edulcorante 

sin otro tratamiento. Si se lesea, puede obtenerse e l 

compuesto puro con un punto le fusión le 480 c. por medio 

le un sencillo proceso la reoristalisaoión con solo unas 

ponidas muy reluoilas.

EJEMPLO 2

10 Disuélvase 1,01 gramo le benceno cloro-3 lin itro -1 ,6

(punto lo fusión 49,60 o. -** 50,60 0 .) en 10 centímetros cú­

bicos le propanol-1. La solución se agita fuertemente y se 

le ahale una solución le 0,20 N&0H en 5 centímetros cúbicos 

le propanol, en e l transcurso le unos 3o minutos a una tempe- 

16 ratura le 70o o. Se elimina e l disolvente por destilación 

bajo presión relucida, y e l residuo se disuelve en 10 cen­

tímetros cúbicos le acido acético g lac ia l. Después le 

agregar 2,9 gramos le h ilrosu lfito  le solio pulverizado, 

la  mezcla le reacción se trata como se ha descrito en e l  

38 ejemplo 1. E l renlimiento as le 72 % del valor teórico, 

calcúlalo en benceno cloro lin itro .

El poder edulcorante del prolucto obtenido le este mo­

lo  (e l  cual tiene un punto le fusión le 42,6 450 o .) re­

sulta ser unas 4.000 veces más elevado que el del azúcar

26 le cala.
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BJEMPIO 3

Conviértase 1,01 gramo de benceno cloro-2 dinitro-1,5  

en benceno oxipropilo-2 dinitro-1,5 ta l como se ha descri— 

to en e l ejemplo 2* Se elimina e l propanol por destilación, 

e l residuo se disuelve en 10 centímetros cúbicos de acido 

5 acético g lac ia l, y se añade lentamente una mezcla de 3 cen­

tímetros cúbicos de acido clorhídrico concentrado f36 %) y 

5 centímetros cúbicos de ácido acético g lac ia l, agitando e l  

líquido a una temperatura de 00 0. La mezcla de reacción 

se trata como en e l ejemplo 1. E l rendimiento es de 75 %

10 del valor teórico, calculado en benceno cloro a in itro . E l 

producto obtenido tiene un punto de fusión de 42,5 450 0.

N O T A

Por la  patente de invención a que se refiere la  presente 

memoria descriptiva se REIVINDICA la  propiedad y la  explota­

ción exclusiva de;

15 1 .- Un procedimiento perfeccionado para la  fabricación

de anilinas de oxialquilo u oxialquenilo-2 nitro-5 o sales 

de las miañas, especialmente de aquellas en que e l grupo a l­

quilo o alquenílo contiene más de dos átomos de carbono, me­

diante reducción de los compuestos dinitro correspondientes,

20 caracterizado por e l hecho de que se utilizan  como agentes 

reductores ácido hidrosulfuroso (HgSgOgJ o hiarosulfitos.

2.* Uh procedimiento segán la  reivindicación 1, carac­

terizado por e l hecho de que se u tiliza  como material de 

partida un compuesto dinitro que contiene un grupo que puede 

ser fácilmente reemplazado por un grupo oxialquilo u oxial-

quanilo, reduciéndose primero dicho compuesto y reemplazándose

26
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luogo e l grupo antes mencionado por e l grupo oxialquilo u 

oxialquenilo.
3 .- Un procedimiento según las reivindicaciones 1 o 2, 

caracterizado por e l  hecho de que se añaden a la  substancia 

que ha de reducirse un hidrosulfito y un ácido, con prefe­

rencia un ácido fuerte#

4#- Un procedimiento según cualquiera de las reivindica­

ciones l a 3 ,  caracterizado por e l hecho 3a que la  masa cris*  

talina obtenida tratando la  mezcla de reacción se recupera sih 

separar previamente los isómeros producidos cuando se emplean 

otros agentes reductores#

6 .- La propiedad y la  explotación exclusiva del objeto 

de la patente, sean cuales fueren las circunstancias que 

concurran con su esencialidad definida en las anteriores 

reivindicaciones, cual objeto es:

"Un procedimiento perfeccionado para la  fabricación 

de anilinas de oxialquilo y oxialquenilo-3 nitrc*5 o salea 

de las mismas"#

Consta la  presente memoria da ooho hojas foliadas, 

escritas por una sola cara#

Barcelona, 10 de Agosto de 1949#

P. p. da Don Antón Philip WEBER,


	Bibliographic data
	Description
	Claims



