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MNhOhlh DYSOHIP'JjMh

Lo presente .paGents ne Invención se contrae, confor­

ts  se inmca en .cu. enuncíelo, a un procedituituito de nreps- 

rnción de 5-n itro  3 - fu r fu r i l id en  gen Aia catato. - - - -  -

IC,

15,

Ya son conocidos do todos lo s  técn icos  en lo m ateria , 

d iversos procedimientos peone la obtención del 5 -n itro  - 

S-furfurj. liden gen. d iaceta to , habiéndose introducido en 

e l l o s  y en e l  transcurso de los  silos, una. serie de uejo-

r,. s cfeooionsn lentos ouo han tendido a o c r u i t i r  la

consecución da ta les  productos, coda día ;,iós u t i l izad os  

en la industria cono producto básico pora la preparación 

de derivados del n itrofurano con propiedades bacter ic idas , 

b a c te r io s tá t lc ss ,  fungic idas y otros , todos e l lo s  de gene­

ra l  ap licación  en Medicina, V e te r in a r ia ,  Agr icu ltu ra , e tc .

Cono ejemplo de las diversas mejoras a que ha dado 

lugar la obtención de dichos productos químicos oabe des­

tacar las  que a continuación se i n d i c a n . ----------------------

3n e l  o.íío 1930, G-ilman y d-right ( j .  um. Chen. Soc 

53 -  2550 y 4163), exponen su procedimiento en escala de 

labo ra to r io ,  consistente en la n itrac ión  de derivados del 

fursno, Mediante ácido n ít r ic o  en anhídrido acé t ico ,  s is -  

lando un aceite  d e l  cual por tratamiento pos te r io r  aíslan 

e l  5-n itro  fu r fu r i l id sn -gan -d ia ce ta to  con un rendimiento

Posteriormente A l l i e d  Chemical Dya Oorp ., (1 ) ,  patente 

.502.114, Y i t t e  y Liad espec ifican  que con e lhuericaUY- 2.502.114, '

uso de halo ge nouros u

micntc del 43 i , a is 1

medí o



Satcn I#ooratoT ies Inc,.Noruich, 

336.700, Finlandesa - 35.961, Inglese, 

diluyendo In nasa nitrado con 3 volúms. 

lanténdo de 23-608 a pH de 1,79 a 4,66

(3 ) ,  Petante Española 

- 679.20 2 operan 

íes de sru.a v oa-

B.rocon-S „- ncheenen, (3 ) ,  p

concluyen, .\uc usando como ca ta l izado r  en le  n it  ración, 

oor.ipo.ssucs coAncnieudc los grupos =- S(= 0)^. siendo x = 1 

ó 2 consignen mejorar e l  procedimiento alcanzando rend i­

mientos del 71 % a py 1 , 7 9  - 4 , 6 6 . -  - ------------- ------------ --

Smith, ñ lm e  French laboratorios. I td ,  (4) , patente 

Inglesa -  797.961, indica igual rendimiento con lo s  mis­

mos ca ta lizadores . - ________________________________________

Nouirornich Phurrnoal Oo, (5 ) ,  potente Inglesa 765.848 

esp ec íf ica  el uso de ácido arsén ico, consiguiendo e l  ren­

dimiento del 65 -;i con ajuste del pH .  3 , 7 . . ---------- - -------

J. Yosuido, (6 ) ,  patónte Japón 4377( '5 o ) ,  usa ácido 

su lfúrico  como cata lizador y H. Inoue, patente japón 224.5 

( '5 1 ) ,  usa e l  ácido fo s fó r ic o  dando rendimientos menores 

que lo s  an ter io res . - —  - —  - ---------- - - --------- ' —  -

1. 0 Oder oh, patento Española 348.510, re iv in d ica  e l 

uso como ca ta lizador de anhídridos de los  grunos de los 

clementes 1 7 , 7 , 71 y 711 d e l  sistema, p e r i ó d i c o . ------- ---

En las  patentes c itadas, la red ic ión  fu r fu ro l  anhí­

drido acético  es de l orden aproximado de 1 . 7  a 1 : 3  en peso.

Por 1

sup oni ando

presento i-m'-nerón la re r o c ̂  ón -s 

uno mejora aprsolab le  .en e l  re^dim

,e 1:3,

nto g lobal

respecto 0 todos lo s  coiaponentaa. - -  _
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5 CENTIMOS.

Moo si r io ic  de ca Isntaaiontc- un? vez -ajustado e l  pH

0 in ic l or I-- ealeface ión, sisn do la prij Lra causa fundo-

mental ,1 - 1 n r li' ; i Pi ̂  f  .̂.4- u, U .' J L' —3.G di Rien tos gU3 S 0 ( ons iyeu  en la n i-

tracidn do1 f urf urslde'.iido . is ss y undo ocus5 radica en lo

f d c i l  deso cap  ̂ío.L, 01 h id ro lít ica del com; usst0 nitrado-

U J. C 0 4P UÍ J.Ldo derivado '. lo l fu i furo 1 por of acto del agua y

pH. la fo r ma ción le dic io  ace iré es favor acido por la toe- -

nica opera G 0- ia basada sn la adición del fú rfu ro l sobro nez-

c la aca to- n it r ica . - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -

YTp si d.O posible resolver estas dos di  f i e  altados,

constit uyeado el objs 1 0 de la nre sente invención, con lo

e fc c t iv  ̂ m'o j 0 ra del proces0 dft! bricación del 5-n itro- .

fu r fu r i l id sn y ojo. diac etst 0 al c omprobar rue la mezcla an- .

bidrido ao st ico-ácido n ítr ico a 3 levadas c onoentracionos

do esto Ú1uir 0 , e l co.aporta mi :nt c as e l 1e l  compuesto

n itre t  0 do ac o t i lo ,  1; d e f ic i ente acción nitrante y rece-

t i r o  de f  0rna ción yen mixto, por e l  contrario  a muy peque-

ñas conoontro 0iones de l  ácido uit r ico  ero sonto su acción

es eyul val ont 0 a mi a¿pinte ni Manto y dob ido a la  disc-

c ia c i  on CO10 acótate lo n itren io, esto di timo es un ácido

débil, ins J.f i cíente p ora oroluei r la *irot ección do 1 g rup0

aidedid ico .3 SLAl ÍOl'J L ' *73 J.OOidad , de fori.iO cae a medida

cue pro "-T'.; so, la roocc ión se forma n tsnbic n nitro-compuesto

del gen Hixto . - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -

103 C,:tn lisadcro  ̂ C 1 U 0. L..s en ct 3 Vn i  1*1 *j ̂  ̂  so

sisdo activos 32 la protección d e l  grupo aldchidioo o le  

velocidad le nitración excesivamente rápida, ?-n blondo en­

contrado ;ue los de idos yódico, perolórico y tr ic lo rac  é t i ­

co, ccnvonicntamonto dosificados son aptos para e l  objeto 

ds lo presente *intención.
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La "'dioion, sji­la técnica del pro ooso consiste 3 

multáma o alternativa del deido n ítrico y f  urf ura Id en ido, 

sobre e l  anhídrido acético, conteniendo ácido tric loracé- 

t io o , perclórioo o yódico u otros catalizadores de natura­

lesa ácido, a une velocidad ta 1 que en e l ae&io ds rca.cción 

se encuentre siempre la relación anhídrido acético - ácido 

n ítr ico , en la proporción óptima, para, disociarse cono ace­

tato de nitrenio. Afeota a. la ideo, substancial del invento, 

tanto la previa fcriac ión  del nitrato de acetilo  y adición

130.

e s ra o ir iza r  e l  nivrooonpuesto c  

I'-, a e l  ...'-..oe s o le  a . ¡ m í i  1.o  ̂-cc , ico .

'ración "in situ'^ del

de relación; como

sos de rahidriáo acético,

acetet í) sódico y desti-

155.

1-10.

145.

Para e l  objeto de la patente son relaciones óptimas 

:n peso de anhídrido aoético - ácido n ítrico  de 1:0,01 a

de adición de fnríu.ral del1:0 , 03 y ve .̂0 0 i  Li--' 0.es adecúades <

orden de 0 .hg/hora , a 10 Kg/horí

ce 0 - SOSO por 100 lig. de meso

0 ioÌ10 û) 0ue den ser conseguid

por 0 i  cae S de ácido n ítr ic o , ya. ;

nis.Î10 ^in situ*', 0 bien por e l ;

de anhídrido a cé ti0.  p3 6¡K i orín

hi efecto hidrol i t  ico del !

use; de 0.dee nadas c. ü -j IL Ci -- CiS L/ de ;

SOnico 3 iii dróxido SOL-.1.GO , sien-

CU3.ndo 1- 1ressnci 0 de a^u3 1**3

usado as 1 orden del 10 a1 30

CO y te ..reratura de calent amie.

Sisndo ó , menor' *-if "T' f! \;.'On? G ̂
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16C,

165.

170.

ano o r ­ a do gu¡

lo  ninur os , y

*Or -----u.

den tes , do ndo

de orde n esps:

b les  procedimientos prácticos  desarrollados según 1  ̂ pre­

sente Patente de Invención, lo s  cua les , dado su f i n  prinor- 

dinluent? i lu s t r a t iv o ,  deberán ser interpretados o ano des­

p rov is tos  de to lo  alcance l im ita t iv o  respecte a la ampli­

tud de la  protección  le c a l  que se s o l i c i t a .  - -  -  -  -  - -

lo s  s igu ien tes  ejemplos e sp ec íf ico s  dan-una aolara- 

oión d s l  proceso de la presente invención. - - - - -  —

ü J t  H P 1, 0 I

175.

a 115 g. de anhídrido a cé t ico ,  conteniendo 5 g. de 

ácido t r lo lo r a c é t io o  se le adicionan simultáneamente 45 g. 

de ácido n í t r ic o  éSa Be y 45 g. de fu r f  uro M edido, mante­

niendo una temperatura de 18-2033 en e l  in te r io r  do la 

masa reaccionante. Terminada la ad ic ión  se continua la 

ag itac ión  durante una hora,, descendiendo la temperatura a 

5h3. Con precaución se a lia den 15 g. de carbonato sódico 

y o continuación 60 g. de hidróxido sódico a l 55 %, dejando 

subir le  temperatura lentamente, resultando a l  f i n a l  una 

nasa espesa.' de co lo r  crema. Seguidamente se ca lien ta  hasta, 

alcanzar la temperatura de 70-80S3. diluyendo seguidamente 

con agua debiendo sor e l  pH = 5 ,8 . Enfriado a. 15B se f i l ­

t r o ,  lava con agua, obteniendo 100 g. de producto bruto, 

e l  cual se purifico, del etanol del 40 dando 9o g. de 

' 5 -n it r o -3 - fu r fu r i l id e n  gen d iace ta to  de punto de fusión 

90,5 91,5 30 oon un rendimiento del 83 -  85 %. - - - - -



-  J 3 M P I O  I I

3c suspendílea 8R 500 r¡il da anhídrido acétioo  So g.

¿o n itrr .to  sódico (o de equivalente potásico) 0,15 g. ácido 

yód ico , lentatmnte, manteniendo una temperatura de 5o¡?, so 

ISO. adicionan 53 a l  do ácido su lfúrico  p .e .  = 1,3 d ilu idos  su 

50 mi ¿o ácido acético  g la c ia l  y 45 g. de fu r furaidehido, 

manteniendo una buena ag ita c ión . Efectuada la operación 

se continua como se lia descrito  en e l  ejemplo lo .  ge ob t ie ­

nen 105 gr . Rendimiento 65 -  90 p del te ó r ic o .  -  -  ---- ----

185. 3 J 3 H P L 0 I I I

A 1 Kg. da anhídrido a cé t ico  se alia den 30 g. de ácido 

n í t r i c o  430  Bá, seguidamente 1 g. de ácido pero 16r ico y a 

uno temperatura de loQU, en continua a g ita c ión , se v ie r ten  

lentamente 30 g. de fu rfu ra ldeh ido . F inalizada la opera- 

190. o ión , se prosigue agitando por espacio de una hora; se

v ie r ten  30 g. de. acetato sódico d isucltos  en ácido a cé t ico  

g la c ia l .  31 prec ip itado  formado de n itra to  sódico se f i l ­

t r a  y d e s t i la  en vac io  hasta haber recogido de 850 a 925 g r .  

31 producto resu ltante de la d es t i la c ión ,  se lava con agua, 

193. p u r i f ic a  con e tano l del 40 p, obteniendo 7S,C g .  casn un

rendimiento ¿ e l  95 % y punto de fu s ión  303 -  91a. ----  - -

300.

Kebiando efectuado la descripción que precede debe 

hacerse constar que en la r e a l iz a c ió n  práctica, de esta 

Patente de Invención per ve in te  años, podrán ap lica rse  t o ­

das las va r ian tes  de d e ta l le  que la experiencia  y la prác­

t ica  p'ñ asi aconsejar, en cuanto a fa ses  operativas y t r a ­

tamientos ad ic ion a le s ,  uso de aparates, tratamientos p re­

para tor ios  de le s  primeros m ater ias , tratamientos adiciona-
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.ss d e l producto acabado y demás oircunstcnoias de orden

cc3 sor io ,  Siempr o que con e l lo su eson­

i  a l idad, guc es lO. G US S 3 re sume y concreta en. la eri?  ¡era

nc.

de les  re iv ind icac iones  gue signen, ya sea considerada 

aisladamente, ye sea considerada junto con una o va r ia s  

de las reiv ind ican  iones restantes en sus combinaciones 

técnicamente 'cosib les. -  - -  - -  - -  - -  - -  - -  - -  - -

N 0

<C-L-J .

Se declaran de novedad y propiedad para gspana y 

todos sus t e r r i t o r i o s  y plazas de soberanía, las s igu ien­

te s :  -

R E I  ?  I  N D I  C A 0 1 0  N B S

la . -  un procedimiento para la obtención, de 5 -n itro  

C - fu r fu r i l id en  gem d iace ta to , .ca rac te r izado  por l l e v a r  

a cabe la n itrac ión  mediante agentes n itren tes  dol fu r -  

furaldehido o su gem. d iaceta to . - - -  - -  - -  - -  - -  -

So.- pfn procedimiento para la obtención do 5-n itro  

3 - fu r fu r i l íd e r  gem d iace ta to , según la an ter ior  r e i v in d i ­

cación, por e l  ene se u t i l i z a  como medio de la reacción, 

cnhldrido acé t ico  y agentes n itren tos  ta le s  como e l  ácido 

n ít r ic o  da densidad 1,4 a 1,5 o n itra tos  a lca l in o s .  - - -

toO.

5 - . -  Un procedimiento para la obtención de 5 -n itro  

2 - fu r fu r ì l id en  gem dia osta to , según las an terior 

v ind icac iones, caracterizado porque andel medio de reac­

ción se adicionen r e la t iv a s  pequeñas cantidades de ácidos 

ya sean orgánicos como e l  t r ic lo r a o ó t ic o  y c loro  benzoicos, 

o inorgánicos como e l  yódico y paro lo r íe o s  cuyo pii está 

comprendido entre 0,4 y 2,4. ---- -  ---- - - - .

5-i l i t r o

es r e i -

de rcac-

de ácidos

benzoico

PR e stá
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CEÑIMOS

Un proocdimiente paro lo obtención de 5 -n itro  

n-du.rfurili.Aen gcm A iaosta to , según las an terioras re iv in -  

l io a o iú n js ,  curootcriscdo porree la r e la c ió n  anhídrido 

a oé t io o ,  -o ído n ít r ic o  y fu rfuro láeh ido  es le  0 :1 :1  sn

340.

53.- Un prcccdiLiianto pora la obtención le  5-n itro  

2 - fu r f u r i l i l a n  gom d icce ta to ,  según las an teriores  r e i v in ­

d icaciones, caracterizado porgue e l do i  do n í t r ic o  y fu r-  

fu ra ldeh ido , ¡.asolados o ais ladanents, puros o con d i lu -  

yentes son s.¿ioiooedos a lte rn a t iva  o sinultdnaunente sobre

el de reacción o temperaturas cuyo in te rva lo  se

encuentro entre -5 y 50^), siendo las más favorec idos  de

5 a SOSO.

250.

6p.- Un procedimiento paro la obtención de 5 -n itro  

2 - fu r fu r i i id s n  ger.i d iaoe ta to , cegdn las an ter iores  r e i ­

v ind icaciones, caracterizadas porque e l  ácido n ít r ic o  

es originado a p a r t ir  de agentes n itran tes  en e l  mismo 

medio de lo reacción y simultaneado con la ad ic ión  del 

fu r fu ra l  o un derivado de l fu r fu ra l ,  con lo ap licac ión  

de ácidos minerales capaces de l ib e ra r  e l  ácido n í t r i c o  

do los  n it ra to s .  - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -

7a .-  Un procedimiento para la obtención de 5 -n itro  

S - fu r fu r i l id en  gem diaoetato según las an ter ioras  r e i v in ­

d icac iones, caracterizadas porque se procede a ad icionar 

a la mezcla nitrada una solución de un acetato  a lca l in o  

en ácido acético  o anhídrido a c é t ic o ,  estab ilizando e l  

producto nitrado y permitiendo una conveniente recupera­

c ión d e l  excoso del medio de reacción ina lterado. - -  -  -



36C.

270.

- l í ­

o s .-  un procedimiento para la  obtención ugj

2- fu r fu r i l id c n  gea d iaosta to , según las an terioras r e i ­

v indicaciones , caracterizado po.rt.uc aiternatlvamonre a 

la ad ic ión  del acetato a lca l in o ,  se consigno la e s tab i­

l iz a c ió n  por ad ic ión  de bases alca linas como e l  h id ró- 

xido sódico y corbonatos. - - - - - -  —  - - - - -  - -

9a.- un procedimiento para la obtención de 5 -n itro

3-  fu r fu r i l id o n  gen d iaoetato , según las an ter iores  r e i ­

v ind icac iones , carácter isa do porque sa regola, y controla 

la cantidad de agua o in troducir en e l  sisteme de la  reac ­

ción ñor uso da volúmenes de hidróxido sódico del 40 -  55 % 

en a l c a l i ,  mantentándose e l  l im ite  óptimo de concentración 

de agua respecto a l  anhídrido a cé t ico ,  de l 5 a l  50 %. -  - -

1CB.- Un procedimiento para la obtención de 5-n itro  

S - fu r fu r i l id en  gen d iace ta to , según las an ter io res  r e iv in -

275. tocac ion es , '

da .les da e.gu:

noeta tos , de

cn e l  proceso d esc r ito .

l i a . -  un procedimiento pare la obtención de 5 -n itro  

160. 2 - fu r fu r ilid e n  gem d ia o e ta to , según los  an terio res  r e i ­

v in d icac ion es , caracterizadas porque lo maca do reacción  

se lle v a  a una temperatura de 70 — 80SC, enfriando a con­

tinuación  y diluyendo enagua,  separando por lo s  medios 

conocidos e l  5 -n itro  -1 íu r fu r i l id e n  gata d ia ce ta to . -  -

285. 123.- Tun PRCOEDILHUNTO PARA IA 'OBTUICION D3 5-NBRO

2-FUHFURILIDSH G3I DIACISTATO*. - -----------------
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