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en Es-o aña, Su Protectorado y P o s e s io n e s ,a  favor de: 

"FABRICA ESPAÑOLA DE PRODUCTOS QUIMICOS Y FARMACEU­

TICOS S.A ."  domiciliada en Bilbao -  Lamiaco -

por:

MEJORAS EN EL PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE DERI­

VADOS DEL 2 , 4  DIOXO CROMADO.

El objeto de l a  presente patente de In­

vención por veinte  años, es l a  descripción de c iertas  

mejoras s u st a n c ia le s  introducidas en l a  preparación  

de derivados su stitu id o s  en l a  p o sic ió n  3 , del núcleo 

del  2 ,4  dioxocromano, productos que poseen una in­

tensa acción antico aguí ante, habiendo encontrado por 

e l l o  interes antes a p lic a c io n e s .  Entre estos produc­

tos de s u s t i t u c ió n ,  f i g u r a  como uno de los mas a c t i ­

vos, aquel en que e l  r a d i c a l  s u s t i tu y e n t e  e s t á  i n t e ­

grado por la. agrupación a c e t o n i l - b e n c i l .

Hasta ahora, e l  procedimiento generalmente
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empleado p a r a  l a  p r e p a r a c i ó n  de compuestos de este  

tipo c o n s t a b a  de dos fuaes,  r e a l i z á n d o s e  en l a  prime­

ra i a condensació n del aldehido con l a  acetona y en 

una secunda, f a s e ,  t ie n e lugar una condensación según 

Hichael que ha de l l e v a r s e  a cabo empleando p i r i d in a  

cono disolve n te  y que transcurre con un rendimiento 

muy bajo.

Según e l  procedimiento reivindicado en 

e s t a  Patente, se t r a b a j a  en una s o l a  f a s e ,  empleando 

como disolvente un exceso de acetona y como c a t a l i ­

zador el  amoniaco anhidro, con lo cual se s i m p l i f i c a  

e x t  rao r diñar i  amen te e l  proceso y se consiguen rendi­

mientos muy superiores . No solo se reduce e l  proceso 

a una s o l a  f a s e ,  sino que se a co rta  e l  tiempo de ca­

l e f a c c i ó n  con l a s  consiguientes ventajes eco'cómicas 

-r ademas, se recupera una buena parte de los  produc-  

tos que oo han reaccionado.

El  s ig u i e n t e  ejemplo a cla ra rá ,  mejor que 

todo lo anteriormente dicho, lo s u s t a n c ia l  de las me­

jo r e s  i n t r o d u c i d a s  en l a  preparación de esto s  produc­

tos y por tanto, l a  naturaleza de l a  invención que 

^.asentamos, entendiéndose que la. invención no se c i r  

cunscribe en sao do alguno a. los  d e t a l l e s  contenidos en 

ejemplo que es meramente d e s c r ip t iv o ,  pero no íimi

t a t i t o *

E J E M P L 0 .

Pn un r e a c t o r  provisto de agitador mecá­

n ico ,  re f r ig e r a n te  de r e f lu jo  y  camisa de c a le fa c c ió n  

vapor y  r e f r i g e r a c i ó n  p o r  salmuera, se cargan su-
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cesivamente 6o k i lo s  de acetona y  2 1 , 2  Kgs. de benzal­

dehido recientemente d e sti la d o ,  se e n f r i a  a 15oc .  y se 

hace pasar por e l  l íquido una corriente  de amoniaco 

gaseoso procedente de una b o t e l l a  de amoniaco compri­

mido, i ó t a  que l a  perdida de peso de e s t a  sea de 0,6 

kgs. y 8, una. velocidad t a l  que l a  temperatura en e l  

reactor no suba de 3 0 9 . para lo cual s i  es preciso se 

r e f r i g e r a  con salmuera. Después H.e continua agitando 

un par de horas y entonces se agregan 3 2 , 4  k i lo s  de 

4-hid roxic uñar ina y se c a l i e n t a  a, ref lu jo  durante 10 

in r a s,  después de las cuales se d eja  e n fr ia r ,  se neu­

t r a l i z a  con ácido c lo rh ídrico  hasta  pH = 7 y  se dispo­

ne e l  r e f r i g e r ó t e  para d e s t i l a r ,  recogiendo una prime­

ra f r a c c ió n  de 25 l i t r o s ,  c o n s t i t u i d a  por aceto na c a s i  

pura. Luego se in y e c ta  vapor y se continua destilando  

h a s t a  que no pasen gotas de behzal debido, con lo que 

todo, l a  acetona queda, en l a  capa i n f e r i o r  del desti lado y 

puede recuperarse de a l l í  por los medios h a b i t u a l e s .

De l a  capa a c e it o s a  se recupera e l  beazaldehido.

El residuo del reactor,  se rasa  a una cu­

ba p r o v i s t a  de agitador,  que contenga 100 l i t r o s  de 

agua y se a c id u la  con ácido c lo rh ídrico  hasta pH * 2 .

Se deja  una noche en reposo y se recoge e l  solido por 

c e n tr ifu g a c ió n .  El producto se p u r i f i c a  primero por d i ­

solución en sosa, c a u st ic a  &1 5%, adición de un 2^ de 

carbón decolórente, a g it a c ió n ,  f i l t r a c i ó n  y p r e c i p i t a ­

ción por ácido c lo r h íd r ic o .  Una segunda p u r i f i c a c ió n  

ro ' c r i s t a l i z a c i ó n  en alcohol d ilu id o ,  proporciona unos 

35 k i lo s  de producto c r i s t a l i n o  blanco, de formula
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bruta C10H16O4 y  P*f*  * 160  -  1 6 0 , 3 SC.

Y babiendo descrito suficientemente l a  

naturaleza y c a r a c t e r í s t i c a  de l a  invencioS, se for  

muían las  s iguientes

PEI VINDICACIONES
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Un procedimiento para l a  obtención de derivados sus­

t i t u i d o s  d e l  2 , 4  DioxocromatTO en posición 3 , caracte­

rizado rorque se emplea- core d iso lv e n te  para l a  reac-  

ci(/n un exceso de acetona amoniacal a l  l' '̂í.

Un orocedúaiento según l a  r e iv in d ic a c ió n  a n te rio r  ca­

racterizado ademas, porque al  disolve n te  citado se 

añade en primer lugar e l  a l  del. i  do aromático y  a con­

tinuación se agrega moco a poco e l  2 , 4  Dioxocromaao 

y terminada l a  adición, se continua calentando durante

10 a 12 horas.

Un procedimiento según la s  reivin d ic acio n es  anteriores,  

caracterizado ademas, porque e l  producto de l a  reac­

ci ón se a r r a s tr a  por vapor, con lo que en los condén­

salos se puede recuperar e l  a l  del ido aromático que no 

ha reaccionado y  buena parte de l a  acetona empleada, 

l 'ejoras en e l  procedimiento de f a b r i c a c i ó n  de deri­

va,do s d e l 2 , 4  Dioxo eromano .

"**" las  circunstancias  que

concurran con l a  e s a n c ia l ia a ú  de Patente definida  

en las ante r io  res re  i vindic a.c io nos .

M adrid 16 do yayo de 1 9 3 3 .

-1  Ingeniero-Agente.
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