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MEMORTIA DESCRIPTIVA
'sobre:
"Mejoras introducidas en el objJeto de la patente principal
v "o 196,679 presentada en 23 de febrero ds 1951, por:
"NUSVO PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DEL ALLO-P.NITROFENILO-
* #] = AMINO-2-PROPANADIOI~1,3",

EEmmmmEmasEs

SOLICITANTE:  SOCIETE DES USINES CHIMIQUES RHONE POULENC,
domiciliada en 21 Rue Jean Goujon, PARIS,

Francia,

SEETEESEE

En le solicitud de patente principal depositada
el 23 de febrero de 1951, se ha descrito un procedimiento
pare le preparacién del allo=P,nitrofenilo-l-amino—2-
propanadiol-l,3 , que consiste en condensar el p~nitrobenzal-
5e dehido sobre el ftalimido acetaldehido en presencia de un
agente de condensacién bdsico tal como la trietilamina, en
reducir por el método de Memwein el producto de condensacién
asf obtenido en (nitro-4'-fenilo )-l-ftalimido-2-propanadiol-
1,3 hidrolizdndose después este Ultimo de preferencia primero

10. por sose enr (nitro-4'-~fenilo )-l1-(carboxi-28-benzoilamino j=2-
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propanadiocl-l,3 y despuds finalmente con dcido clorhfdrico
en (nitro-4t-fenilo)-l-amino-2=-propanadiol-l,3.

¥l primer certificado de Adicién depositado
en 24 de febrero de 1951, bajo el ne 196,697,tiene por objeto
la utilizacién como agente reductor de hidroboruro sddico
que se ha revelado superior al isopropilato empleado en lae
re&ucciéh por el método de Meerwin,

El presente certificado de adicidén se refiere a
la condensacidén del p-nitrobenzaldehido sobre el ftalimido-
acetaldehido y mds especialmente a los agentes de condensa-
cién utilizagos, ‘

En la sgolicitud de patente principal se emplea un
agente alcalino tal como la trietilamina de preferencia
entre O y 252 C. y'en dichas condiciones 1la reabcién dura
varios dias,lo que es un incomveniente desde el punto de
vista de la aplicacién industrial,

Ahora bien, se ha descubierto que dicha:reaccién
podfa ejecutarse mucho nds rdpidamente, en algunas horas,
utilizando como agente de condensacign un 4lecali cdustico,
tal como la sosa , la potasa o la litina. Un modo prdctico
de ejecucidén del invento consiste en afiadir el £lcali cdustico
a la mezcle de los otros dos reactivos puestos préviamente
en solucidén en el dioxano, a una temperatura comprendida ae
preferencie entre 0 y + 108. Ia cantidad de gleeli efiadida
debe ser suficiente para iniciar la reaccién,pero se debs
evitar utilizar un exceso‘que daria lugar a una hidrélisis
pmrcial del grupo ftalimido y harfa menos f4ciles la separa-
oién del producto de condensacién y 'su reduceidn ulterior,
Para determiner dicha cantidad, se afladepocoa:poco el £lcali

en solucidn acuosa g la vez gue se agita y se regula la tempe-
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ratura de la masa de reaccidén y se interrumpe la adicidn de
dlcali cfustico euando la temperatura se eleva algunos grados,
Para la facilidad en las operaciones, sé utiliza de prefe~
rencia une solucién de dlcali de concentracién de unas 2 a 10
veces normal, |

Después de haber empezado la reaccifin,la tempera-
ture puede alcanzar espontdneamente de 20 a 2582, despuds se
deja que la condensacidn termine en algunas horas a unas
temperature comprendida entre 0 y 258.

Los ejemplos siguientes no—limitativos repfeséntan
el modo en que la invencién puede ejecutarse,
BEJEMPLO 1,

56'7 g. de ef ~ftalimidoacetaldehido y 22'7 g,
de p-nitrobenzaldehido se disuelven en 150 cm3 de dioxano,
Se refrigera la solucidn a unos 0f de modo que se obtenga

la congelacién parcial del dioxano, Se afiaden ,con egltacién,

3'5 em3 de una solucién 4 N de sosa cdustica. Ia tempernture

sube rédpldamente w 88, 8e deja despuds cristalizar durante
2 horas refrigerando'de unos O a 52, Se fluidifica por
adicidén de metznol refrigerado, se orea, lava con el metanol
¥ se seta, De este modo se obtienen 54%'6 g, de un compuesto
de adicién del (nitro-4'-fenilo)-l-hidroxi-l-ftalimido—-2-
propanocl-3 y deé%.—ftalimido—acgtaldehido.‘ Dicho proaucto
ge descompone a2l blogque Maguenne & unos 1902 y su reduccién
8l hidroboruro de sodio seguida de un tratamiento alcalino

conduce &l (nitroe=4t-fenilo )-1- (carboxi-2"-benzoilo j-amino-2-

propanadiol-1l,3 ya descrito en la solicitud de patente prine

‘cipal y en la primers adicién.

EJEMPLO_ 2.
56*7 gede o =ftalimido-acetaldehido y 2'&7 g, de
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p-nitrobenzaldehido se disuelven en 15 om3 de dioxano,

A dicha solucidén refrigerada a unos 102 se afiaden 4 gotas

de una solucién 4 N de litina cdustica; la temperatura sube
a 242, Se deja reposar durante dos horas en un bafio de agua
helada,se fluidifica con metanol ,se orea, se lavae con
metanol y se seca. Se obtienen 5'27 g, de un compuesto de
adicidn andlogo al obtenido en el Ljemplo 1,

EJEMPLO 3.

Se opera como en el ejemplo 2 pero con 8 gotas
de una solucién 3'2 N de potesa cdustica, se obtienen 2%63 g.
de un compuesto de adicidn andlogo al obtenido en el ejemplo
1.
EJENPLO 4.

' Operando como en el ejemplo 2 ,pero con 4 gotas de
lejfa de sosa 10 N , se obtienen 4'18 g, de un producto
analogo al obtenido en el ejemplo 1.

N O T A

Descrita suficlentemente la natursleza del invento,
as{ como la manera de realizarlo en la prdectica, debe hacez_e
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son
susceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto no alte—
ren su principio fundamental. Tembien se hace constar que el
invento corresponde & una solicitud de Certificado de
Adicifn depositada en Francia con fecha 13 de abril de 1951,
ne 49,291, acogiéndose, por lo tanto, a los beneficios que
conceden los Convenios Internecionales en vigor y siendo lo
que constituye le esencia del referido imvento y por lo que
ge solicita 28 Certificado de Adicién en Espafia: "Mejoras
introducidas en el objeto de la patente principal ng 196;6797

Presenteda en 23 de febrero de 1951, por "Nuevo procedimiento
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para la preparaecién del allo-p-nitrofenilo-l-amino=-2-propans-—
diol-1,3%; caracferizéndose dichas mejoras por lo siguiente:

12,= Mejoras en el procedimiento para la prepere-~
cién del allo-p.nitrofenilo=l-amino-2-propanadiol-1,3 ,
caracterizdndose porque parz la condensacidén del p-nitro-
benzaldehido y del ftalimidoacetaldehido se utiliza un £lcali
cdustico como agente de condensacién.

22,= Mejores, segun reivindicacién 18, carac-

- terizdndose porque se afiade el 4lczli cdustico & la mezcla

de los otros dos reactivos puestos préviamente sn solucidn
en dioxano, a una temperaturea comprendide de preferencia
entre Oy 4+ 102  , debiendo ser suficiente la cantidad de
dlcali afindida para iniciar la reaccidn, pero teniendo cuidado
de evitar la utilizacidén de un exceso que darfa lugar
e una hidrélisis parcial del grupo ftalimido ,haciendo ngs die-
ficil la separacién del producto de condensacién y su reduccién
ulterior. _

3g.= Mejofas, Segun reivindicaciones anteriores,
caracterizdndose porque para la facilidad de las operaciones
se utiliza de preferencia una solucién de £lcali de concen-
tracién de unas 2 a 10 veces normal.

42.= Mejoras introducidas en el objeto de la patente
principal ng 196.679, presentads en 23 de febrero de 1951,
por "NUEVO PROCEDIMIENTO PARA IA PREPARACION DEL ALLO-P,NITRO-
FENILO-1-AMINO-2-PROPANADIOL~1,3%; tal y

cialmente descrito en lsa presenté memori

gomo queda substan-

que consta de cinco

hojas escritas a mgquina por una §4la .{ra.
Madrid, ~ § ABR 195
500TEr? DES USINGR\PHIMIQUES RHONE POULENC.

P.P.de J. 80MEZ ACE]
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