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PATENT E DE INVENCION

a favor de-

-DR. KART THOMAE G.m.b H., de na01ona11dad alemana, res1dente

‘en Blberaoh en der Riss (RepiUblica Federal Alemana), por.

"PROCEDITILNTO PARA LA OBTENCION DE 4, 4'~DIHIDROXI-2"-AMINO-

’TRIFENILMETAHO Y DE SUS DERIVADOS"

e T

Memoria Desgcriptiva

" La presente invencidn concierne un procedimiento para la

obtenclén de 4,4- dlhldrox1-2"—am1no~tr1fen11metano y de sus de'"

vl;:donQQ'R‘y_R{!4quefpuédeh_ser_iguales o disti
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'representa hldrégeno 0 un grupo transformable en hldrééeno, es

zolsulfénico eventualmente sustitufdo o el resto de bencilo° Ia

‘obten016n de 4,4'-dlhldrox1-2"-amlno-trlfenllmetano era ya cono

miento es inadeeuado para la obtencién en escala industriel de
este compuésto, porque‘se'basa en el empleo del Q—nitrqbenzal

‘dehido, caro ¥ de diffeil obten01dn,

donde R' tiene el significado anteriormente indicado.. Pera la

780

IS

étomo'de~hidrdgeno,'un resto de alquilo ° écilo inferior, y R"

pe01a1mente un resto de alquilo 1nferlor, un, resto de éoido ben

cida. Tanéeséu y Simonescu (Journ. prakt.vChem;,,Nueva Série;
Tomo 141, pégina 321 (1934)) obtuvierbn, por condensacién de o-
nitrobenzaldehido con fenoi y reduccidn del nitrocbmpuesto for

mado, una'substancia_de p.f. 1958 C. Sin embargo;_éste procedi

Ahora blen, se: ha comprobado que pueden obtenerse de manera
sencmlla A econdmica, con buen rendlmlento, los compuestos se
gﬁn la 1nvencidn condensando con separa016n de agua un carbinol

de la fdrmula general 11

NHRU'
donde R y RrR" tlenen el s1gn1flcado anterlormente 1ndlcado, con

un Ienol de la fdrmula IIT

OR'

I
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:egecu01on de la transform3016n, son preferlblemente adecuados
—_é01do clorhldrlco, a01do percldrlco, 501do fosfdrlco, cloruro

vde 21nc, 1r1floruro de boro, tetracloruro de estano y 81m11ares._

- como por egemplo cuando se emplea é01do suliﬁrlco, 0 con modera

Cun éignificado distinto de hidrégéno, el mismo puéde ulteriof

{'mente trans:ormado, de manera conoclda, en 4 4'-d1h1drox1-2"

_Cilicoé'por tratamiento'con hidfdgeno producido oataliticaménte.

’obtenclén de 4, 4'-d1h1droxi 2"-am1no-tr1fenilmetano consiste

en condensar a temperatura amblente o-amlno-p'-metox1—d1fenll

gaseoso° De la carga de la reaccién se obtlene - brev1a concen
*tr3016n NE tratamlento con un adecuado dlsolvente, como por ejem

~ﬁ,plo acetona o ter - el clorhldrato crlstallno del 4~h1drox1—

»

medlos é01dos de condensa016n, como por eaemplo écldo sulidrloo,

Se trabaaa para ello a temperatura amblente, aunque puede

ser recomendable egecutar la transiorm3016n con enlrlamlento,

do calentamlento,'como por ejemplo cuando ge emplea 4cido fosfé
rlco, tetracloruro de estano o cloruro de alumlnlo. ‘

La condensac16n puede eventualmente ger emprendlda tamblén
en presen01a de un disolvente adecuado, como por ejemplo benzol,
toluol, xilol, écldo acético gla01a1 ¥y 51m11ares.

De obtenerse un compuesto‘en el cual R y/o R"y/o'R" tienen

amlno—triienlimetano, en derivados O-alquillcos, por egemplo por
calentamlento con 4cido yodhldrlco, clorhldrabo de piridina,

etc., por ejemplo compuestos 0-acflicos o N-acillcos por trata
mignto con dlcalis acuosos, en compuestos N—benzol—sulfonilicos‘

o N-tosflicos por calentamiento con 4cidos, y compuestos H-ben

"Una forma de ejecu016n partlcularmente preierlda para la

carblnol con fenol en benzol ha01endo pasar é01ao clorhidrico

4—metox1-2"—am¢no-tr1fenilmetano, que . pueae ser transformado o

muy fdcilmente en el 4 4'-dlhldrox1~2"~am1no-tf1¢enllmetano.
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» Si.se ejecuta con calentamiento la mendionada condensacién, se
produce ya una par01a1 d15001a016n del grupo etérlco.

Los compuestos obtenldos segun la 1nven01dn oonstltuyen

”f}657j"' : vallosos medios terapéuticos, y espec1almente buenos 1axantes.

Los carblnoles de la férmula general II son’ féc1lmente
a00651bles, de manera corrlente, por reduccldn de 1as corres

pondlentes cetonas. Asi, por egemplo, se. obtlene el o-amlno-

p'-metox1d1fenllcarb1nol (p f. 53 - 542v en ciclohexano) pof

:  70".:‘- .tratamlento de o—amlno-p—metox1ben20fehona con hidrdﬁeno, en-

presencla de niquel Raney, a presion ya temperatura moderada-
"mente eleVadas, por ejemplo de 50 atmdsferas ¥ respectlvamente
50¢ C° El o-amlno-p-hldroxidifenllcarblnol, que s€e obtlene por

~
redu0010n de o—amlno-p-hldroylbenzofenona, funde a 1282 C.

75 Eaemplo 1 ‘
| ' En una solu016n de 56 8 de 0- amlno—p-metox1d1fenllcarb1nol'

¥ 70 g de fenol en 500 ml de benzol, se allmenta remov1endo,
durante 2 horas, hldruro de oloro, mantenléndose 1a temperatu

ra de 1a mezcla de rea0016n sobre 20° ¢ mediante un llgero en

80 frlamlento, y se'deja reposar la mezcla de reaccién dursnte 12

'horés. Se separarentonces un‘depdsifo viscoso delAcual se sepg

_ré la solucidnlbeh26lica. Se afiaden luego gi'depésito 100 ml
_de acetona, separénéose después de un cbrto'repdso éristales,
de Po f,7231 - 233° C, que se illtran por asplra016n y se lavan

85 7 ',ulterlormente con un poco de acetona° Bl rendlmlento es de

47 5 g. Se concentra hasta unos 100 cm3 1a soluoldn benzdlica
_.que se he separado y se adlClona con 150 cm3 de éter. Después
" Qe reposar algun tlempo, se vuelven a obtener 10 g de crlsta

les 1nco¢oros de p.f. 225 - 232° C.;

e 90:Hfih:,::1 be callentan bO g del clorhldrato obtenldo de la manera
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;anterlor con 50 ml de é01do acétlco glacial y 80 ml de é01do
’;;bromhldrlco al 48%, con refluJo, hasta que se forma una solucldn
:;olara, lo. cual oourre después de unos lO mlnutos. Se diluye
‘:luego con un poco de agua,’ se alcallnlza con soluelén de sosa
.: CaﬁStha, se 301d1flca con écido clorhidrloo y se neutrallza
R con carbonato sddlco. Se recrlstailza el pre01p1tado que se
:»ﬁsepara en etanol/agua. Se obtlenen asi 37 g de 4 4'—d1h1drox1-:{

’f;;2"-am1no-tr1fen11metano, de p.f. 215 - 217° c.

: E;emplo 2

b"removiendo y enfrlando a 108 C, a gotas, con 25 ml de é01do

:sulfurico ooncentradoo_Despues de dejar reposar 12 horas, ge

N e

‘4=hidroxim- 4'-metox1—2"—am1no~trifen11metano en bruto, que se
v'recoge, se lava oon agua, se seoa al aire y Luego se deJa repo
§ sar durante algdn tlempo con un poco de benzol frlo. Se obtie

;nen asi 26 g de crlstales incoloros, que se: flitran por asplr_

eién ¥ se 1avan ulteriormente con ‘benzol. Los mlsmos funden a

V85-— 87¢°C y contienen benzol crlstalmo°
.do yodhlarlco (al 70%)s Luego, se afiade agua y un poco de bisul

racién el precipitado que se ha formado, se lava con agua y se

Se adlclona una solu010n de 25 g de o-am1no-p'~metox1-d1

fenllcarblnoi ¥y 35 g de ienol en 50 ml de é01do acétlco g1a01a1,

dlluye ia mezcla de reaccidén con eagua, se alcallnlza iuertemen
+te con solucién de sosa cdustica y se filtra° Medlante adlclén
al producto de filtracidn de dcido clorhidrico hasta la reaccién

acida ¥y saturacidn con carbonato sdédico, se hacevpreéipitar el'

Se callentan durante lO mlnutos, con reIluJo, 25 g de 1os

crlstales en 30 cm3 de écido acétlco gla01al con 30 cm3 de doi

flto sddlco, se satura con adlcldn de soluc16n de gosa céustl_,

ca y se neutrallza con carbonato de sodio. Se filtra por aspi
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';recristallza -en etanol al 70%. Se obtlenen asi 16 g de 4 4'

H”:dihldrox1-2"-amlno-trlfenllmetano, de p fo 215 - 2178 C. ,
‘ZIqumplo 5 ii"'\ |

A se aﬁaden a temperatura amblente, remov1endo, 30. ml de una solu
L016n al 35% de trlfluoruro de boro en 501d0 acétlco glaclal y
“, se dega reposar la carga de la reaccién durante 24 horas, remo
’¢gv1endo ooas:Lonalmen'be° Luego se. diluye con un poco de agua, se
" aﬁade soluclén de sosa céustlca hasta que el precipltado que se '
: separa esté disuelto, se flltra, se a01d1fica el producto de “
"flltr301dn con é01do clorhidrlco y se neutrallza medlante adi

'cidn de carbonato sddloo° Se recoge pre01p1tado que se separa,

",‘amolente, con un poco de benzol frlo. Se obtlenen entonces crls

'-‘tales 1ncoloros, que contlenen benzol crlstallno, del 4—h1droxi—

c16n de é01do percldrloo, se obtiene el mismo resultado.

Vfosfdrlco,‘ se calienta durante 4 horas a 50° o y se deaa repo
“'sar la carga durante 24 horas, se obtienen 15 8 de 4~hidrox1~‘

u4'-met0X1-2"-am1no trlfenllmetanog ,,;;"7'f4-

‘TEjemplo 4-

,rpffmetpx1d1fen11—carb1nol, 6,5 g de fenol y 30 ml de tétracig*‘
" ruro ‘de estafio. Después de este tiempo, se decanta el 1fquido

':de'airiba‘y'éé trata varias veces el residuo con.ééido clorhg'

A 25 g “de o—amlno-p'-metox1d1fen11—carb1nol y 35 g de fenol

G

se lava con agua y se trata después de secado, a temperatura

4'—metox1-2"-am1no trlfenllmetano de p f. 5 - 87= C, con un
rendimlento de 28 g. _ ‘ ' |
Cuando, en lugar de trifluoruro de boro-é01do aoétlco gla

0131, se emplean, cono medlo de condensa016n, 20 cm3 de solu

81, como medlo de condensacldn, ge emplean 40 8 de éc1do

Se calientan durante 12 horas a 70 - 90° C, S'g;de oQamiho"
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} dr1co al 2% que 1uego se ellmlna. Para purlflcarlo, se disuel .
f;ve el producto en bruto en solu01dn de sosa oaustlca dlluida,_',;
- se flltra, se anade 4cido clorhidrlco hasta re30016n é01da, -

”;se neutrallza con carbonato de potas1o, se flltra por 38p1ra
Lj;016n el preclpltado que gse ha formado y, después de un secado
”fiavanzado, se frota con un poco de benzol. Se- obtlenén 5 g de

ffcrlstales de p 85,- 87 c._,

”fjconstltuida por 5 g de o-amlno-p -metox1d1fen11—carb1nol, 6 5
J"g de . Lenol 30 ml de benzol y 5 g de cloruro anhldro de alumi
431n10 y se v1erte 1uego la capa de benzol, que se tlra. Se absor
;:?fbe el res1duo en solu016n de sosa céustlca, se flltra y se a01;7
V%dlflca luego llgeramente el produoto de: flltra016n medlante‘:it;
:7ad1016n de. écido acétlco. Después de filtrar por asplf&Cldﬂ,»ﬂ
‘{3lavar con agua y frotar con un poco de benzol, se obtlenen 4 4;

g de crlstales de p £ 85 - 87° Co”

o-amlno-p'-hldrox1d1fenil—oarb1nol y 9 g de fenol con lO ml def

'é01do percldrico al 70%. Despuﬁs de un reposo de 12 horas. 2

’adlclén de solueldn de sosa céustlca, se flltra ¥y se precipita
A 3med1ante adlcldn de écmao acético‘el 4, 4'—d1h1drox1-2"-am1no—.~w
'trlfenllmetano. Se flltra por asp1r301én el pre01p1taao, ge -
1’lava con. agua y se recrlstallza en etanol/agua. Se obtlenenA

‘5 5 g de crlstales 1ncoloros de b. f. 215 - 217& Co

_ el 26 de Abrll de 1. 960,:ba30 el nﬁmero T 18 284 IVb/quu, se

—~

Se callenra durante 12 horas,'a unos 70° C, una mezcla.

Eaemplo 6

Remov1endo y enfrlando llgeramente, se adlclonan 4 3 & de

temperatura amblente, se anade agua, se alcallnlza mediante

'z

Esta SOlLCltud que corresponde a la presentada en Alemanla N
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aooge a los beneflclos del articulo 51 del:v1oeate Lstatuto so

, bre Propledad Industrlal y del artioulo 42 gel Convenlo de la
180 . Unlén. ;'
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: ,x: j“ﬁ:;' 1) Procedlmlento para la obten016n de 4 4'-d1h1drox1-2"-am1no

trlfenllmetano y de sus- derlvados de la fdrmula general I

"wdonde R~&:R' que pueden ser 1gua1es o dlstlntos, representan

'un étomo de. hldrdgeno, un resto de alqullo o de aeilo 1nferior

Jy R" representa hldrdgeno © un grupo transformable en hldrdgeno,_

¥

‘4190 x" _fespe01almente un resto a0110 1nfer10r, un resto de éc1do benzol
1fsu1fdnlco eVentualmente substltuido o el resto de ben0110, carao
: terlzado por condensarse con separa016n de agua un carblnol de

“la fdrmula general II
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donde R y R" tienen el significado,énteriormente indicado, con

wn fenol de la fdrmula IIr - B
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donde R' tiene el 81bn1¢1cado anterlormente 1ndlcado, preferl

. blemente en presen01a de un medlo écldo de oondensa016n y even
tualmente en presencla de un dLsolvente, y de obtenerse un com:'
[f, L puesto en el cual los restos R y/o R' y/o R" tlenen un s1gn1flifﬁﬁ
V ZQﬁiu cado dlstlnto de hldrégeno, transiormarse eventualmente el mls:"
' | de manera en si conocida,'ulterlormente, en un compuesto
Acon "rupos hldrox1lo fenolioos libres, ¥ respectlvamente con
S T Lfff un grupo amlno llbre.‘ o ' .

[ P

;;f;\,v_; L 2) Procedlmlento segﬁn 1a relVlndicaclén l), caracterlzado

‘t210 por eJecutarse 1a reao016n en un campo de temperaturas compren

L . /‘, P

dldos entre 0 y lOO_ G.». . 1}?'15;,<fiﬂ ;'

3) Procedlmlento segﬁn las r61V1ndlcaclones 1) y 2), caracte"f

' rlzado por emplearse eventualmente, como dlsolvente, benzoi,

toluol, x1lol o 501do acétlco gla01al.r:‘:'}j‘ﬂ f ”,3f“; '{
'215‘;iw4) Procedlmlento segun las re1v1ndloaclones 1) a 3), caracterl 5
zado por emplearse como medlos écmdos de- oondensa016n é01do

i su1¢urlco, é01do clorhidrioo, é01do peroldrlco, écldo fosfdrl -

”:co, cloruro de olno, trmfluoruro ae boro o tetracloruro ae
‘ Aestanooﬂﬁ'?l";" !4 J,JFE »,:: 1f”2—~  "‘f,  . |
wé?O_ 'f5) Procedlmlento segﬁn las relvind10a01ones l)va 4) Léafaﬁfer%
L 'zado pOf egeoutarse la rea0016n en benzol y con 1ntroduccldn
de hldrécldo de halégeno gaseosoo P
6) PROCmDIMIENTO ?ARA LA OBTENCION DE 4,4'-DIHIDROXI 2"

AMINO TRIFLNILMETANO b4 DE nUS DERIVADOS.

f7225 S Esta Memoria consta de nueve hojas folladas ¥ mecanogra

R fiedas por un 8010 lado de sus carage

WRARLE W T AN



	Bibliographic data
	Description
	Claims



