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PATENTE
DE

IWVENCION

por "UN PROCEDILIENLO D3 0BYEICION DL DERIVADCS HITRADOS DEL
SURANOM, a favor de UOW LUIS CODERCH CLARMIUNT, de nacionali-

dad espafiola, domiciliado en BARCELOHA, nambla del .rat, 11,

1EL0RIA DUSCRIPLIVA

La presente invencidn se refiere a un procedimiento
de obtencidn de derivados nitrados de furano.

dstudios recienteg indican gque clertos derivados del
furano poseen notable accidn gquimioterapéutica y larmacodind-

mica. De estos compusstos los mas estudiados son los deriva-

.

dos del furfural habiéndose comprobado la eficacia de sus ho-
mélogos conteniendo en su anillo un grupo nitro,.

La forma de actuar estos agentes bacteriostaticos pa-
rece explicarse por un blogueamiento del sistema engimatico

10. del metabolismo de log hidratos de carbono de los croorganis-
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mos microbianos.

La obtencion de derivados nitrados del furano ofrece
alzunas dificultades particularmente si tenemos en cuenta que
con el objeto de hacer asequibles los productos obtenidos, zu
sintesis debe resultar del todo econdmica., Ll proceso clasico
de preparacion pusde resumirse de la sigulente manera: nitra-
cibn del dsrivado ruranico con apertura del anillo, aislamien-
to del compuesto intermedio y Tinalmente ciclacidén del produc-
to dando el nitroderivado corregpondiente., {on esto se obtie-
nzn compuestos nitrofuranicos si bien el Lroceso resulta largo
U engorroso, a nas de ser necesario el concurso de reactivos
caros, uso de disolventes y llevar la reaccidn en condiciones
muy cuidadosas.

Ul objeto de esta invencidn es realizar la preparacion
de compuestos nitrofuranicos, particularmente los derivados de
furfural (mas econdmicog procurando gque los pasos antes indica-
dos pucdan ser efectuados simultaneamente y én condicionss de
maxina seguridad y reproducibles.

La Tacil oxidabilidad de los aldehidos hace que para
nitrarlos sea preciso bloquear el grupo carbonilo, consiguién-
dose con ¢l empleo del anhidrido acético. As{ el proceso se
realiza mediante el uso de un dcido nitrico de una concentra-
cidn entre el 40 y 49° Be, al cual mezclado con anhidrido acé-
tico se adiciona una mezcla de 2-furtfuraldehido y anhfdrido
acético. Hemos comprobado que mediante el concurso de ciertos
derivados anhidridos de los ele IV, V, VI y VII de la Tabla
reriddica, actian cataliticamente consiguiéndose productos
finales de mdxima pureza y con buenos rendimientos muwy sune-
riores a los clésicog dados sesin la bibliografia.

BUsta primera fase de nitracidn debe efectuarse a btem-
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peraturas comprendidas entre los 20 y 40%, @1 1{iquido aceito-
so obtenido se mezecla sin purificacidén ni extraccion previa
con agua a la que se afiade un agente alcalino para llevar el
pH del medio a un valor de comgrendido entre 3-4. Luego toda
la masa se calienta a 55-60°C, hasta gue el aceite gue sobra-
nada se convierte en un polvo blanco cristalino, cuyo sunto de
fusidn es de 89-91°¢.

Sin purificacion sor recristalizacidn este compuesto
(diacectato del S-nitrofurfural) puede condensarse en nedio
acido con recactivos del sruso carbonilo, de los cuales la se-
nicarbazona correspondiente, polvo amarillo, punto de fusidn

254°

c.d. s efectiva en la coccidiosis aviar y tiene aplica-
clones en la medicina huwana como ingrediente de suwvositorios
vaslnales, para infecciones oculares y en uso externo,

21 siguicente ejemplo es ilustrativo del proceso indica-

do y refiere los resultados de una obtencidn realizada.

8 J U PLO .

In un matraz de fondo redondo cen tres bocas, eguirado
de azitacion, embudo de bromo, refrlserante de reflujo y ter-
mometro, sumergido en un bafio conteniendo hielo y cloruro amd-
nico, se carga con 1500 cc de anhfidrido acético v 5 cc de cata-
lizador; lentamente se le van afiadiendo 350 co de acido nitri-
co a 47° pe. Después se adiciona una mezcla de 350 cc de anhi-
drido acetico con 250 cc de furfural. Una vez eifectuada la mez-
cla el aceite se vierte sobre aszua (15 litros). Se agita a la
ves que se afiade 600 de hidroxido sodico 48,4 hasta un pH 3,7.

Se calienta a 55° vy se agifa durante unz hora. Ze for-
man unos cristales blancos de puato de fusiodn 90-9100, que se
iiltran en un bucihmer y se dejan secar. Zendimiento obtenido

500 gr.
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750 g de diacetato obtenido se tratan con 500 cc de
azua conteniendo S0 cc de acido sulfdrico concentrado, agitan-
do en caliente hasta disolucion total del acicte. Ze trata
con la cantidad eguivalente de semicarbacina (clerhidrato o
sulfato) y se deja en reposo, filtrando. Se obtiene asi 202 g
de senicarbazona del S-nitroiuriural, punto de iusidn 234-
-236° ¢.qd.

La invencidn, dentro de su esencialidad, puede ser de-
sarrollada en otras formas de realizacion que difieran en de-
talle de la indicada a titulo de ejemplo, a las cuales alcan-
zard igualmente la proteccidn que se recaba. Yodra, pues, rea-
ligarse con los medios y aparatos mas adecuados, por quedar to-
do ello comprendido dentro del espiritu de las reivindicacio-

nes.

IorTaA

Hecha la descripcidn del presente invento, se declara
corlo nuevas y de provia invencidén las siguientes reivindica-
ciones:

e Un procedimiento de obtencidn de derivados nitra-
dog del furano en los que, los compusstos obtenidos, son semni-
carhazonas de un nitro furfural.

2. Un procedimiento segin la reivindicacidén 1, en
el que en el proceso de nitracion, se smplea una mezcla de
dcido nitrico de 40 a 49° e y annfdrido acético, afadiendo
luego una meszcla de anhidrido acético y un derivado de furfu-

ral.
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5. Un procedimiento segin la reivindicacidn 2, en el
que, a la nezcla de nitrico y anhidrico acético, se afiade un
catalizador que es un anhidrido de los elementos de los grupos
IV, V, VI y VII de la Tabla Periddica.

4, Un procedimiento segin las reivindicaciones 2 y 3,
en el que la nitracidéa se efectia a una temperatura de -20 a
+ 4000; vy que el liquido obtenido se mezcla con agua afadiéndo-
le un alcali hasta lograr un pi de 3 a &, calentando luego has-
ta una temperatura de 5> a 60°¢.

5. Un procedimiento segin las reivindicaciones 1 a &,
en el que se condensa el compuesto nitrado de turiural, con
clorhidrato o sulfato de semicarbacida, en medio acido obtenién-
dose semicarbazona de un derivado nitradoe de Ffurfural,

6. Un procedimiento de obtencidn de derivados nitra-
dog del furano, |

Segln se describe y relvindies en la presents memoria,
la cusl consts de cinco hoJas, foliadas y escritas g maquina
Dor uns sqla_ﬁe SuS Carag,

Madrid, a 30 de Marzo de 1,959,

LUIS CODERCH CLARAMUNT.

P. 3.

ellelile
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