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Pamnnmny'nn INVENCION
por veinte  &dlos, " ' o

para todo el territorio espaﬁol, por UN PROCEDIMIENTO DE
CBTENCION. IE TOLUENAMIDAS, cuye privilegio se solicita a
favor de Don ANTONIO LULS PALCMO COLL, con domicilio en
calle Maestro Pérez cabrero, T, 68, A., BARGELONk’ ¥y cuye
inventor es el propio molicitente.

MENMOCRIA DESCRIPTIVA

En 19.. li‘l;eratura se hallen éescﬁtos diversos procedinmien-
tos de obtencidn de o=toluenamida & partir del &cido O-me=-
tilbénzoico, constituyendo el proceso. tres fases. operato—
rias. con sus intermedios, considerando la nitracién como
etapa en. el caso del dinitro derivado.

Siendo la elaboracilén del 4cido o-metilbenzoico realigada
en gran escals indusirial y habiéndose manifestado las di-
nitro~toluenamidas como valiosos cocoldiostdticos, princi-
pelmente frente al. E. Tenellaj ha sido encontrado un pro=
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cedimiento para ls preparaciém de dichos productos, el oual
es objeto de la presente Patents, presentando la ventaja de,
ademds de utilizar productos aseguibles mundiélmenta s BOD
esencialuente econémicos y constituyendo el proceso total
dos fases operatorias, consiguiendo un producto elaborado
de grean pureze. :

El método consiste en someter a tretamiento los &cidos-
metil-benzoicos con urea a temperaturas de 180-2402 ¢ duran-
%e 2 a 6 hores, una vez enfriade le masa, se diglere con agua,
alcalinizada a un pH de 9 & 10, se filtra y el s611do se re-
cristaliza del agua 0 soluciones acuoso alcohélicase De loa
filtrados alcalinos se r_eouper'af el 4cido que no haya reaccio-

nado, en el caso de convenir no 1lever la reaccién a su to-

" talidsd,

Cuando se opera con dcidos metil-benzoicos, 1a amida Te-
sultente es nitrads oon megela sulfonfirica o biem dcido nf-
trico cc:;neentrado & temperaturas de 0 & 202 C.

El proceso en gemeral se mejore utilizando cataligzadores
coma: el dcido bérico y molfbdico.

EIEMPIOS: ' _

a) — Una mezola de 20 g de dcido o-metilbenzpico y 20 g :
de urea, se calientan en bafio de acelte a 2129C, edicioma
0,1 g de deido bérico y en el transcureo de 2 h.se le afiaden
en porciones 10 g de urea. Terminade la adicifn e enfria,
afiaden 100 cc de agua y calienta a principio de ebullicién
para desmenuzer le mess compacta que resulté de ls reaccilnme
8e enfrfa y lleva & un pH. 9 a 10 con solucidn de hidréxide '
sddiéo, se filtra ¥ el 861140 se disuleve a ebulliciém en
100 cc de agua, decolora y filtra, cristalizando inmediata~
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mente el producto blanco, se filtra a 108, wmé " Vez 86008
son obtenidos 10 g de o-toluenamida, con punto de fusidn
de 140~142¢C, cristales blancos de aspecto nacarado. Los
1fquidos alcalinos de la filtrecilm, son ecidulados a un

. pHa3, filtra y el s8lido de trata con agua y solucién acuo-
‘s de amonimco, filtra ¢l residuc que seco pesa 8 g, forman-

do por biurete I2 soluciénm amoniacal acidulada precipite: oL
éoido -o-metilbenzoico recogiendo una veg secos 11 g de pro=
dueto de punto de fusibm 102 a 1632C.

El rendimientc en emida es del 90,9%. i 1a operacién

se eojecuta calentando _dgxranta_zt & 5 h, el rendimiento o8

del 9I a 93%, ieou.peréndoae de 1 a 2 g de 4eido, aiendo la
transformacidm del 95 al 96%.

As{ son preparadas p-toluenamida de punto de fusién de
16020 y rendimiente 96,5%; 3-5 dinitro -2 metilvenzamida
con punto de fusiln de 178 a 1802C y rendimiento 92% y 4~5
dinitro ~2-metil‘benmida con punto de fuaidn de 209 &
2118C y rendimiento 89%.

'b)‘ ~ Sobre 100 cc de mezcla—-sulfonitrica, enfrieda con
bafio ;;_terior frigorffico, se adicionan durante 95 minutos
30 g de o-toluensmida sgitando continusmente y & températu-
ra 4o 15 a 202C, luego se sigue agitando durante 30‘minuton
més y e _vier:be la masa de reaccidén sobre egua~hielo, se
filtra, lava con agua, agua-bicarbonato y por dltime aguae
Una vez secos son obtenidos 48 g de 3-5 dinitro-2 metil-
benzamids con punto de fusién de 1808C y rendimiento 96%.

Descrite suficientemente la invencidn, asf{ como la ma-
npra'de realizarla précticamente, debe hacerse constar que
la miema es susceptible de cuantas modificacicnes de deta-
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1le se estimen convenientes, siempre que no alteren su fun-
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damento, a cuyo fin se declaran de novedad y propia invene-
cifn del solicitante las siguientes reivindicaciones que
cc;nstituyen la S o
NQTA REIVIRDICATORIA _
18 - UN PROCEDIMIENTQ DE OBIENCION DE TOLUENAMILAS, ca~
racterizadé. por hacer reaccioner dcidos me‘ciibenéo:i.cbs con
¥ sin substituyentes y urea, & temperaturas de 180 8 240%C,
POY un perioao de 20 minutos & 6 h, en presencia de £oidos
bérico y, en SU C&B0 mol1bd4 coe.

: 23 - UN PROCEDIMEWO DE OBTENCION IE TOLUENMDAS, ae-
gin la anterior reivindicacién, camc‘ber:ludo por trater la
o-toluenamida con mezcla eulfouttriea ¥y en su caso écido ni-
trice concentrado pera obtener ls 3-5 dinitro-2 metilbmza-
1ids. ‘ B ‘ '

3% — UN PROCEDINIENTO IE OBTENCION IE md:.umvmms. ‘
podo tel y conformé queda descrito y‘r’eihvindicé.do en
la Memoria descriptiva que antecede y gue consta de cuatro
hojas escritas a mfquins Por una sola de sus 0aras. '
Ma‘drid,’i@ de. Junio de 1.963
ANTQIIO LUIS PAIGIO COIcIn

E.A.
’ J J. MORGADES Y GRANER
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