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MAMORTA  DESCRIDPTIVA

. Don Anton Philip WEBIR.~- B I NN EXO u (Holands )=
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PATENTE DE DIVENCION
por 20 afios

?- . por "Un procedimiento perfeccionsdo pars ls fabricacidn
; ' ds &Qilinas de oxialquilo y qxialquenilo~2>nitrow5 0 8&=

loa de les mismagMe = = = « = = - e e o oe e w ow w o w

-~

g favor de Don anton Philip WEBER, de nacionalidad holanw
desa, domicilisdo en 8, Vossenlean, BENNEKOM (Holands).
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Por le. publicacién efectuada en el "3eoue11 dos mra;
veux Ohimiques dss Pays Bas" 59 (1940), pégina 629, y la
memoris desoriptiva de ia,pgtenté holandessa no@ 58;980; Se
sabe que cierto,nﬁmero de snilinas Qe dxialquilo ¥y oxialw

b quenilo=2 nitroeb poseen valiosas propiededes Iisiolﬁgicas;'
especielmente un gren poder edulcorante y nna\accién‘anestéf
gsios locals Dichos compuaestos pueden contener otros substie
tuyentes en 1z posiocidn 3, 4 o,é, especizlmente los grupos
alquilo, y el grupo diamino pueds tambidn contener subsiitue

10 yentess
Entre dichas substancias la aniling ds oxipropilo=2
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nitro-5 tiene eapeoial 1mpd:tanoia somo &agente ednleorante§
I2 wisma posee un poder edulcorante que es,4;ooo vaoaa mayof
que el ezicer de caﬁa, vy no tiene sebor deaegradtbla.

De eguerdo con le petente holandesa ne 52.980 los deri=
vados de anilina sntes meneionedos se obtienen wediente re=-
é&noceidn percial de ios carréapondientes sompuestos dinitro
con los agentes redustores eupleados generzluente para diche
ob:eto; Ia patente holandesa mencionz el hidrosulfuro de
sodio, el disulfuro de sodio y el olorure estanuoso, y expo-
ne que mediante dicha reduccidn se produge un soeite no
eristalizable que consiste en una wezcla de dos isduweros,
unc en el cual el grupo ortonitro se ha transforuedo en un
grupo amino, wantenidndose intacto el grupo pearamitro, y
otro en el guel el que se mantiens intactc es el grupo or-
tonitro, redncidndose & un grupo amino el grupo paranitro;

Se ha observedo que el dltimo de los dos ocompuestos &n-
tedichos no tiems poder edunloorante, y la patente holandesa
expone un procedimiento de acuerdo con el cuel se separs la
wezcla de los dos isdémeros, rscuperdndose el agente edulco-
rante propiawente dicho bajo la forma de una substancie
oristalim que es my epropiade para fines préotioos; gste
trateaniento, no obstante, es bastagte laborieso, y ol renii-
miento no es my elevado tode vez gue uno de los isdmeros
debe ser eliminado; ‘

De ecuerdo ocon le presente invenscidn, la reduccidn par-
cial de los eompuestos dinitro entes mencionados se efectda
en forwa tal que se produce exclusive o prédcticamente exolu~

sivanente el isdmero deseado, Esto resulta posible mediente
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el empleo de Acido hidrosulfuroso (HpSp04) o hidrosulfitos
especialuente hidrosulfito de sodié como egente reductor;
Bste método tiene la gren venteja de que se hace inns~
cesaria l8 separacidn de los isdweros y de que el compuesto
desstdo ae obtiene directamente en forme oristalina prdcti-‘
ctmente pura; El rendimiento es por lo tanto mmy elevado,
eon tal de gue &e selecclonon convenlenteumente les condicio=
nez de reaocién; ‘

I8 reducoidén puede llevarse & cabo en varios disclven-
tes; Se utilize ocon prefsrencie el €oido scético gracial;
pero tembién son spropiados otros disolventez, tales qoéo
el metanol, el etanol y el doido £érmico, y en g2lgunos o=
soe la reduccidn puede tawbidn efectuarse en solucién acuo-
s | |

Por lo generzl, el agente rsductor se emplea en forme
de sal junto con un écido en foramm dilefda o ooncsntgadé%
oon preferencis un €oido fusrte, por ejemplo doido olorhi-
drico (el oual, si se desee, yuede euplearse en eatado ge-
seoso)"o_dcido sulfdrico; I2 reduccién puede lleverse a
cabo,tgntq a la temperaturé aabiente cowmo & un teaperaturs
inieripr 6] superior; » | _

Ias anilines de exialquilo u oxialquenilo=2 nitro=5
pueden recupererse f4ciluente en forma oristalina de la mez=
cle de reaccidn, eventuealuente wmediente 1& eliuinacién del
disolvente por destilescidn & 12 presidn &twozférios o & una
presién reducide; disolviendo el reaiduo en ague o en £oido
dilufdo y haociendo 12 solncidén levewsnte &lcalina entes o

despuda de filtrade, E1 coumpuesto deseado cristalizerd
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entonces en estado purc o casi puro.

Le mese oristalizads, que esté exents o précticomente
exenta del isdmero que no interese, puede utili zarse como
sgente edulcorsnte sin otra purificacién slguns. No obsten-
te, si se desea un produocto de un alto grslo de purezas, di~
ohs masg pusde purificerse nuevamente medliante un proceso
8e reoristali zacién. _

Los compuestos pueden emplearse tanto en form& de Sae
les préoticamente incoloras como en la de bases libres que
tienen un bello color que varfa del pardo &l amarillo naren-
ja. Al disolver las seles en sgu& éstas se hidrolizan, de
modo que la solucién ofrece un color distinto. En la disoe
luoidn en gue Se emplea normalmente el agente edulcorsnte,
dste no tiene rescoidn dcida apreciablee

En lugsr de emplesar compuestos dinitro oxialguilo u
oxiaslquenilo es tambidn posible efectusr la reduccidn de
compuestos que contengan un £tomo o grupo que pueds facile
mente Ser reemplaezado por wn grupo oxialgquilo u oxislqus=~
nilo, por ejemplo haldgeno o hidroxilo, e introduoir el
8rupo qus 8¢ desee dsspués de la redﬁeoién parclal del coms
puesto dinitro. |

Pueden también emplesrse los demds medios indicados en
la patente holandese ne 52.980.

El procedimiento reivindicado es de gran velor parz la
fabricseidn de las mnilinas ds oxialquilo o oxialquenilo=3
nitro=6 en que el grupo slquilo o alquenilo contiens wmhs de
dos étomos de carbono, pussto gque las mezclas del isdmero

desesdo con el que no interesa se obtienen especialmente de
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compuestof de 3ichs natursleze medisnte reduccidn parciel
con los agentes reductores usuales, No abstante, 18 reduoce
oién con hidrosulfitos es también ventajosa cuando se trata
ds compuestos con grupos slquilo o alquenilo de peso moleocus
lar més bajo, puesto que el método es en conjunto mucho més |
sencillo que los practicados heste ashors, y los compusestos
précticemente puros se obtienen dirsctomente con un rendie
miento muy satisfactorio.

La invencidn quedard ilustrade por medio de los ejeme
plos siguientes:

BIEMPIO 1

pisudivense en 10 centfmetros cibicos de dcido acdtico
glacial de 98,6 % 1,13 gr&moé de benceno proplilo«2 dinitroe
1,5 (puto de fusidn 31~-328 C.}, el cual se ha obtenido 63
acuerdo con procedimientos blen conocidos del benceno oloro-2
dinitro 1,5, Después de agregar 2,9 gramos de hidrosulfito
de sodio pulverizado de 86,6 %, l= mezcle de rescoidn se
egita & una temperature de 58 (., ¥ se introduos en lea mige
me un chorro de 4cido clorhf{drico geseoso hasta que no oon=
tenga mfs hidrosulfito. El disolvente se destila bajo pre=
sidn reducias y el residuo se disuclve en 15 centime tros
edbicos de doido clorhfarico 2N & una temperstura moderads-
mente elevada. Despuds de sagreghr olerta cantidad de sulfi-
to o bisulfito de sodio y una pequeflea cantidad de Norlt, le
solucidn se deja enfrisr y se filtra, y el filtrado se haos
ligersmente 8loalino en tornssol mediante la 8diocidn de hi=
aréxido de sodio ailufde o sosa dilufds. Se produce une
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masa oristalina de un bello color amerillo pardc. Despuds
de filtrads, dicha masa se lava con sgua destilada y se

seca, Bl rendimiento es de 8l % del valor tedricos E1

 punto d Tusidn es de 430 CG.-y el producto obtenido es 1o

bastente puro para ser utilizado como agente edulcorante
sin otro tratamiento. Si se desea, puede obtenerse el
compuesto puro con un punto de Ifusidn de 488 (. por medio
de un sencillo proceso Jds reeristalizaciénvcon’solo unas

péraid&s muy reducidas.
BIZMPIO 2

Disudlvase 1,01 gramo dc benceno cloro=2 dinitro-1,6
{punto de fusidn 49,50 O, —= 50,60 C.) en 10 contime tros od
bicos de propanol-l. La solucidn se agite fueftemente v se
le afiasde une solucidn de 0,20 NaOH en 5 centfmetros cdbicos
de propanol; en sl transcurso de unozs 30 minutos ¢ und tempe-~
ratura de 70@ 0; Se elimina el disolvente por destilacién
bajo presién reducida, ¥y el residuo se disuelve en 10 cen=
timstros cidbicos de 4cido acdtico glacisl. Despuds de
agregar 2,9 gramos de hidrosulfito de sodio pulverizado,
la mezcla de reaceidn se trate como se ha descrito en el
ejemplo ls Kl rendimiento es de 72 % del valor teérico,
oalculaao en benceno cloro dinitro.

1l poder sdulcorante del productec obtenido de este mo=
do (el cunl tiens un punto de fusidn de 42,6 == 450 C.) ree«
sulta ser unés 4,000 veoces més clevado que el del azdoar

de cafig.
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EJEMPIO 3

Convidrtese 1,01 gramo ds benceno cloro=2 dinitro=-1,6
en benceno oxipropilo-2 dinitro~1l,5 tal como se ha desorie
to en el ojemplo 2 Se elimina el propanol por destilscién,
el residuo se disuelve en 10 centf{metros cibicos de fcido
scédtico gleclsl, y se aflade lentamente una mezcla de 3 cen~
ti{me tros cdbicos de 4cido clorhfdrico concentralo (36{%) y
5 centimetros odbicos de 4oido scdtico glacial, agitendo el
1{iquido & una temperastura de 08 o, Ta mezcla de reaccidn
Se trata como en el ejemplo l. Bl rendimiento es de 75 %
ael valor tedrico, calculado en benceno cloro dinitro. El

producto obtenido tiene un punto de fusidn ae 42,6 == 450 O,
NOTA

Por la patente de invencidn & que Se refiere la presente
memoria descriptiva se RUIVINDICA la propiedad y la explota~
oién exclusiva det

l.~ Un procedimiento perfeccionado pars la fabricacidn
de anilinas de oxislquilo u oxiaiquenilo-z nitro=6 o sales
de las mismas, especislmente de &quellas en que el grupo al=
quilo o alquenilo contiene més de dos dtomos de carbono, me-
disnte reduccidn de los compuestos dinitro correspondientes,
ocaracterizado por el hecho de que Se utilizen como sgentes
reductores fcido hidrosulfuroso (H;S;0,) o hidrosulfitos.

2.= Un procedimiento segfén 18 reivindiocseidn 1, carase-
toerizedo por el hscho de que se utiliza como msterisl de
partida un compuesto dinitro gue contiene un grupo que pueas

ser ficilmente reemplazado pPor un grupo oxislquilo u oxial~

quenilo, reducidndose primero licho compussto y reemplazdndose
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lusgo el grupo sntes mencionado po® el grupo oxialquilo u

oxialquenilo,.
. Be= Un procedimionto segin les reivindicaeiones 1 o 2,

caraaterizado por el hecho de que Se afladen & la substancia

qus ha de reducirse un hidrosulfito y un dcido, con prefe-

rencia un dcido fusrte.

4.~ Un procedimiento segin cualquiera de las reivindica=-
cimes 1 & 3, carecterizado por ¢l hecho de gue la masa crise
talina obtenide tratendo la mezele de reaccidn se recupera sih
separer previamsnte los isdmeros producidos cusndo se emplean

otros agentes reductores.

B.~ L& propieded y la e:cplo'cacién exclusiva del objeto
ds la paténte, sean cuales fueren las circunstancias que
conourran con su esencizlidad definida en las enteriores
reivindicaciones, cual objeto‘es:

"On procedimiento perfeccionado para la fabricsacidn
de enilinas de oxielquilo y oxislquenilo=2 nitro-6 o sales
ds las mismas{;

Gonsta 18 presente memoria de ocho hojJas foliadas,
esoritas por una sols c&:&;

Barcelons, 10 de Agosto de 1949,

P. p; ds Don Anton Philip WEBER,
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