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MEMORIA DESCRIPTIVA 

DEL

CERTIFICADO DE ADICION

que p o r  So años p a ra  E sp añ a y su s P o s e s io n e s ,  s e  s o l i c i t a  

a  f a v o r  L e  l a  f irm a  KNOLL A .-G . CHEMISCHE FABRIKEN, de na­

c io n a lid a d  alem an a, con d o m ic ilio  en LUDWIGSHAFEN am RHBIN 

(ALEMANIA), p o r : PERFECCIONAMIENTOS INTRODUCIDOS EN LA P I­

TENTE PRINCIPAL N3 193 .944  POR: "PROCEDIMIENTO PARA LA ELA-

BORACION DE 4 -  ( N-FENILO-N-BENCILO) *AMXNO-l-ALQUILPIPEHDINAS, 

RESPECTIVAMENTE DE SUS DERIVADOS SUSTITUIDOS EN LOS RESTOS 

AROMATICOS'J-

-Memoria d e s c r ip t iv a -

Segdn lo s  p ro ced im ien to s co n o cid o s h a s t a  hoy 

s e .o b t ie n e  l a s  4 - (N - fe n i l- N - b e n c i l ) - a m in o - l- a lq u l lp ip e r d in a s  

re sp e c t iv a m e n te  su s  d e r iv ad o s s u s t i t u i d o s  en lo s  r e s t o s  a r o ­

m ático s p o r  l a  tra n sfo rm a c ió n  de l - a lq u i lp ip e r d in a * 4  median­

t e  un tra ta m ie n to  con a n i l i n a ,  re sp e c t iv a m e n te  con su s d e r i ­

vados s u s t i t u i d o s  en l o s  n d c le o s ; en e s t a  r e a c c ió n  s e  reduce 

l a  b a se  de S c h i f f  que s e  ha o b te n id o , a  am ina se c u n d a r ia , 

tran sform ando a  co n tin u ac ió n  e s t a  d ltim a con c lo rd ro  de ben- 

e l l o ,  re sp e c tiv a m e n te  con su s  d e r iv a d o s  s u s t i t u i d o s  en lo s
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n á d e o s  en amina t e r c i a r i a .

Los nuevos y con tin u os en sayos r e a l iz a d o s  en 

lo s  l a b o r a t o r io s  daban como r e s u lt a d o  e l  h echo , que s e  pue­

de s i m p l i f i c a r  c o n sid erab lem en te  l a  s í n t e s i s  de l a s  com bina­

c io n es an te r io rm e n te  c i t a d a s ,  s i  se  p a r t e  en lo s  t r a b a jo s  

qu ím icos co n ce rn ie n te s  de l a s  N - b e n c i la n il in a s  que s e  en­

cu en tran  en lo s  c a so s  dados s u s t i t u i d a s  en lo s  n á d e o s ,  

condensando é s t a s  con 4 - h a ló g e n o - l- a lq u i lp ip e r d in a s  en p re ­

se n c ia  de un medio de co n d en sac ió n . En l o s  en sayos a n te r io r  

mente c i ta d o s  se  pudo com probar que s e  emplea p a ra  l a  r e a l i . .  

z ac ió n  de su so d ic h a  con d en sación  muy v en ta jo sam en te  medios 

a l c a l i n o s  de co n d en sac ió n .

L os r e s t o s  a ro m átic o s  de l a  N - b e n c i la n il in a  

pueden s e r  s u s t i t u id o s  p o r grupos de a l q u i l o ,  p o r  a l c o x i -  

gru pos y tam bién  p o r  h a ló g e n o .

E N S A Y O S

1 . )  4 - {N - fe n i lo - N - b e n c i lo ) - a m in o - l- m e t i lp lp e r id in a .

Se c o lo c a  1 0 ,6  g N - b e n c i la n i l in a ,  p rev iam en te  

d i s u e l t a  en 200 ccm x i l o l ,  en un m a tr iz  con t r e s  c u e l l o s ,  

p r o v is to  de un a g i t a d o r ,  un d i s p o s i t iv o  p ara  l a  r e f r i g e r a ­

c ió n  a l  r e f l u j o ,  un tubo p a ra  l a  in tro d u c c ió n  de g i s  y un 

embudo c u e n ta g o ta s .  A e s t a  d i s o lu c ió n  s e  a d ic io n a  3 ,6  g 

amido de so d io  fin am en te  p u lv e r iz a d o  y a  c o n tin u a c ió n  s e  

a g re g a  d u ran te  una h ora g o ta  a  g o ta  lo  g de l - m e t i lo - 4 - c lo -  

ro p ip e r d in a  r e c ié n  d e s t i l a d a ,  ag itan d o  sim u ltán eam en te  l a  

com binación en c u e s t ió n  y c a le n tá n d o la  h a s t a  que h ie r v a  dé­

b ilm e n te ; d u ran te  e l  p ro ce so  de a g i t a c ió n  y ca len tam ien to  

h a s ta  l a  e b u l l i c ió n  se  in tro d u c e  n it r ó g e n o .

H abiéndose h e rv id o  y a g ita d o  l a  com binación en 

a tm ó sfe ra  de n itró g en o  se  descompone e l  am idosod ico  exceden­

te  con a lc o h o l ;  e l  producto  de r e a c c ió n  r e s u l t a n t e  se  la v a
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con ag u a ; e l  b e n z o l se  s e p a r a  por d e s t i l a c ió n  y s e  a d ic io  

na a l  r e s id u o  r e s u l t a n t e  é t e r  de p e t r ó le o ,  en cuya con se­

cu en c ia  t ie n e  lu g a r  una c r i s t a l i z a c i ó n .  H abiéndose r e a l i z a ­

do l a  r e c r i s t a l i z a c i ó n  de é t e r  d ib u t í l i c o  o m etanol s e  fu n ­

de l a  b a se  a  l o s  1153. Rendim iento en l a s  co n d ic io n e s d e l  

ensayo : 50 -  60 %.

E l  d ih id r o c lo ru ro  de l a  b a s e  C^gHg^Ng. 2HC1 

s e  fu n d e a  lo s  1 893 , con d esco m p o sic ió n  s im u ltán e a  (d e  a l ­

coh ol) .

E l  m onohidrocloruro de l a  b a se  C-^gHg^Ng.HCl 

1 ,5  EgO s e  funde a lo s  2103 (d e  a c e to n a ) .

2 .  ) 4 - (N - fe n ilo - N - 4 '-m e to x i- b  e n c i lo ) -am ino-l-m  et i lp ip e r d in a

En un m atráz , según  l a s  in d ic a c io n e s  dadas 

p a ra  e l  ensayo a n t e r io r ,  se  c o lo c a  1 2 ,3  g N -4 -m eto x i-b en c i-  

l a n i l i n a ,  p rev iam en te  d i s u e l t a  en 200 ccm x i l o l ,  y  s e  a d i ­

c io n a  3 ,6  g sod ioam id o ; a e s t a  d is o lu c ió n  s e  a g re g a  g o ta  a 

g o ta  10 g l - m e t i lo - 4 - c lo r o p ip e r d in a  d u ran te  e l  e sp a c io  de 

una h o r a ; sim u ltán eam en te  s e  a g i t a  y se  h ie r v e  todo e l  com­

p u esto  in tro d u c ié n d o se  a l  mismo tiem po n it r ó g e n o . La d i s o ­

lu c ió n  en c u e s t ió n  s e  t r a t a  y s e  t r a b a ja  d esp u és según  l a s  

in d ic a c io n e s  hechas en e l  ensayo 1 .  La b a s e  o b te n id a  s e  fu n ­

de a lo s  1153 (d e  é t e r  d i b u t í l i c o ) .  Rendim iento en l a s  con­

d ic io n e s  de ensayo : 40 -  50 %.

E l  d ih id ro  c lo ru ro  de l a  b a s e  CgpHggONg *HgO 

s e  funde 1923 (d e  a l c o h o l ) .

3 .  ) 4 - (N - 4 '- m e t i lo - fe n i lo - N - b e n c i lo ) - a m ln o - l- m e t i lp ip e r d in a .

Se o b tie n e  según  l a s  in d ic a c io n e s  h echas en 

e l  ensayo 1 de 1 1 ,5  g N - b e n c i lo - 4 - m e t i la n i l in a  y 10 g de 

l - m e t i lo - 4 - c lo r o p lp e r d in a .  La b a s e  s fu n d e a  l o s  106 -  1073 

(d e  é t e r  d i b u t í l i c o ) .  Rendim iento en l a s  c o n d ic io n e s  d e l  en­

sa y o : 50 -  60 %.

E l  d ih id r o c lo ru ro  de l a  b a s e  Cg^HggNg. 2HC1

s e  funde a  lo s  2233 (d e  a lc o h o l)
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4 . )  4 - (N - fe n ilo - N - 4 ^ - c lo r o - b e n c i lo ) - a m in o - i- m é t i ip ip e r d in a .

Se  c o lo c a  un m atráz , segdn  l a s  in d ic a c io n e s  

a n t e r io r e s ,  1 2 ,6  g N - 4 - c lo r o b e n c i lo - a n i l in a ,  p reviam ente 

d i s u e l t a  en 200 ccm x i l o l ,  y s e  a d ic io n a  a co n tin u ac ió n  

20 g carbon ato  p o tá s ic o  fin am en te  p u lv e r iz a d o  y r e c ié n  c a l ­

c in a d o , agregan do  d u ran te  e l  e sp a c io  de dos h o ras  a l a  com­

b in a c ió n  lOg de l - m e t i lo - 4 - c lo r o p ip e r d in a  r e c ié n  d e s t i l a d a .  

La d is o lu c ió n  en c u e s t ió n  s e  t r a t a  d espués segdn  l a s  in d i ­

c a c io n e s  d e l  ensayo 1 . E l  p rodu cto  de r e a c c ió n  s e  h ie r v e  

con é te r  d i b u t í l i c o .  D espués d e l  en fr iam ien to  s e  s e p a r a  l a  

b a se  o b te n id a  p or c r i s t a l i z a c i ó n ,  r e c r i s t a l i z á n d o la  nueva­

mente de é t e r  d i b u t í l i c o .  Punto de f u s ió n :  115%. Rendimien­

t o :  50 -  40 % en l a s  co n d ic io n e s d e l  en say o .

E l  d ih id r o c lo ru ro  de l a  b a s e  C^H ggN gCl .2HC1 

s e  funde a lo s  193% (de  a l c o h o l ) .

- R E I V I N D I  C A C I O N B S -  

Se r e iv in d ic a  como de l a  p ro p ia  y nueva in v en c ió n  l a  p r o p ie .. 

dad y e x p lo ta c ió n  e x c lu s iv a s  d e : „ *

1) P e rfe c c io n am ie n to s  in tr o d u c id o s  en l a  p a te n te  p r in c ip a l  

n% 195 .9 4 4  p o r : P roced im ien to  p a ra  l a  e la b o r a c ió n  de 

4 - (N - fe n ilo - N - b e n c ilo ) - a m in o - 1 - a lq u i lp ip e r d in a s , r e s p e c t iv a -  

mente de s u s  d e r iv a d o s  s u t i t u id o s  en lo s  r e s t o s  a ro m ático s 

c a r a c te r iz a d o s  p or e l  hecho de que s e  condensa l a  N -b e n c ila . 

n i l in a  con 4 - h a ló g e n o - l- a lq u i lp ip e r d in a s  en p r e s e n c ia  de un 

medio de con d en sación  a l c a l i n o .

2) P e rfe cc io n am ie n to s  in tro d u c id o s  en l a  p a te n te  p r in c ip a l  

n% 193 .944  p o r : P roced im ien to  p a ra  l a  e la b o r a c ió n  de

4 - (N - fe n ilo - N - b e n c i lo ) - a m in o - 1 - a lq u ilp ip e r d in a s , r e s p e c t iv a ­

mente de su s  d e r iv ad o s  s u s t i t u id o s  en lo s  r e s t o s  a ro m átic o s  

segdn  r e iv in d ic a c ió n  1 , c a r a c te r iz a d o s  por e l  hecho de que 

la  N - b e n c i la n il in a  puede s e r  en lo s  c a so s  dados s u s t i t u i d a
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3) PERFECCIONA!IE NT 03 INTRODUCIDOS EN LA P&TENCS PRINCIBAI' 

N3 193.944 pQR: PR033DIMIENT0 PARA LA ELÁBORá-CION DE é-N-FE-

NILO^?-BBTíPILO) -A! INO-1- AiauOEIPERDiyAS. RESPECTIV^NTB 

BE SUS DERIVADOS SUSTITUIDOS EN LOS RESTOS

Consta l a  pro san ta mamaria d e sc r ip t iv a  de einoo 

h o jas camaradas y m ecanografiadas por una s o la  o a ra .

M adrid, <?_

odcifo de ta Torre
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