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MEMORIA DESCRIPTIVA
pare solicitar
PATENTE DE INVENCIOR
en
EsSPafaA
por VEINTE afios |
& nombre de NITROCHEVIE GmbH., entidad alemana; estable-
cida en'ASOH‘AU/m{S.,M&hldorf (ovb.), Repmiblics Federal

Alemana, por:

KN
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"UN PROCEDIMIENTO PARA IA OBIENCION DE COMPUESTOS DE
N,N-DIFENITUREA SUSTITUIDA" ‘
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El invento se refiere & un nuevo procedimiento pars

1a obtencidn de N,N-difenilureas sustituides de la férmulas
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en la que R puede ser alcohilo o arilo, obteniéndose por es-
te pmcedimiento productos de una gran pureza y con rendie

10 mientos elevados, no alcanzados hasta ahora.
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Le N,N-difenil-N'-metilures se solia obtener hasta aho-
ra, pfeparando por los procedimientos conocidoa; mediante fos-
genacibn de difenilemins en xilol, cloruro difenilcarbami-
lico, que se aislaba y se hacia reaccionar en éter seco con
metilamina gaseosa. Bn otro procedimiento se hecia resccionar
una solucidn de éloruro. difenilcarbamilico, aclarada median-
te fosgenacidn, con lejia y una solucién acuosa de metilami-
na.

Los procedimientos empleados hesta hoy en dia adolecen

"del inconveniente, de que el cloruro difenilcarbamflico ha

de ser aislado y hecho reaccionar en una salucién etérica,
mientras que en el otxfo procedimiento el cloruro difenilcar-
bamf{lico se hidroliza parcialmente mediante la adicidn de
lejia, siendo extraido del curso de la reaccién por descom-
posicién. En el procedimiento de la lejia, sobre todo, se
producen a la vez productos secu.ndarios; que impurifican el
producto finsl, haciendo precisos procedimientos de purifi-~ .
cacién sustancialmente mis extensos, lo que redunde en pér-
didas de rendimiento. Hasté. ahora se alcanzaban generalmente
rendimientos de a lo sumo aproximadamente :7.5%.

De acuerdo con el procedimiento .segtin el invento; .se
orillan estos inconvenientes. Qongiste éste, en que la so-
1uc:16n> de cloruro difenilcarbamflico obtenida mediante fos-
genacién de difenilamina, se vierte directamente, sin previo
aislaniento, en un exceso de solucién de la amine correspon-

diente en 2gua o en un disolvente orgénico, tal camo, por

ejemplo, etanol. La difenilurea sustituida precipita con ello
directamente con un color : blanco puro y con rendimientos ele=
vadass de, por ejemplo, mds de 90%, y después de recristaliza-

da u.na vez desde alcohol, puede ser oblenida con gran pureza.
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El cloruro de hidrdgeno que se produce en la reaccidn, es
fijado inmediatamente por el exceso de amina; y todes las
posibles impurezas permanecen disueltés .en este procedimien-
t0, lo que es especislmente importante para conseguir un
rendvimiento elevado. A partir de los hidrocloruros aminicos
que se obtienen como productos secundarios, se pusde regene-
rer la amina mediante reaccién con lejia alcaliﬁa, giendo de-~
vuelta al proceso;

Por el procedimiento de acuerdo con el invento se pue-
den obtener, sobre todo, las N,N-difenil-N ‘-~alcohilureas
¥y las N,N-difenil-N’‘-arilureas, con rendimientos elevados,
empleéndose como sus’citw]enteé de alcohilo preferentemente
metilo, etilo, propilo, butilo y amilo, y cono sustituyen-
tes de arilo, preferentemente fenilo, pero tembién cuales-

quiera otros, por ejemplo, fenilo sustituido.

Ejemplo 1¢

En wna solucidn de 33,8 g de difenilamina en 40 g de
xilol se introduce, refrigerando con hielo, primeramente
parte dél fosgeno, hasta que se forma una papilla espesa
de cristales de cloruro difenilcarbamilico e hidrocloruro
difenileminico. iientras se agita, se eleva entonces la tem-
peratura lentamente hasta 10090;' introduciendo ¢ astantemen-
te fosgeno y fosgenando a 100§C, "hasta -que la solucién ha
quedado clara. Una vez enfriada le solucién a 90¢C, se in-
corpora, agitando, a 50 - 100 g de una solucién acuosa de
metilamina al 33%. E1 producto tlanco precipitado, se fil-

tra, se lava concienzudemente cm agua y s recristaliza una

vez desde etanol.

Rendimiento después del secado: 38,5 & de N,N-difenil

304zt

-3



10

15

20

25

30

=N ‘=metilurea (Akardit II), 1o que corresponde &85 de la
teoria con relacidn a la dafemlamna empleada.

Punto de fusién° 171 - 171,590. (Punto de fusién segin
datos de la blbhografia: 172,5 -C).

~

Ejemplo 28

la preparacién de la fosgenacién es la misma que en
el Ejemplo 19,
Ia sclucidn de cloruro difenilcarbamilico se agrega
a una solucién de 35 g de butilamina en 100 g de asgua; se
agita durante 10 minutos.
~ Rendimiento: 47 g de N,N-—dlfen:n.l—N ‘=butilurea = 87
con relacién a la difenilamina empleada.

Punto de fusidén: 97 - 98¢ecC,
Ejemplo 32 3

la preparacién de la fosgenacidén es la misma que en

el Ejemplo 19.

Cantidad de emina empleada: 43 g de amilamina disuel-

~ tos en 100 g de agua; se agita durante 10 minutos.

Rendimiento: 48 g de N,N-difeni],-N'-amilurea = 854
de la teoria.
Punto de fusibns 73 - T42C.

Ejemplo 423

la preparacién de la fosgenacidn es le misma que en
el Ejemplo 1°.

Centidad de eamina empleada': 46 g de anilina disueltos
en 100 g de étanol; se agita durante 1 hores.

Rendimiento: 45 5 g de trifenilurea = 79/%
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tos de la bibliografia: 13690.):

Las difenilureas sus tituidas descritas, encuentran
aplicacién; por ejemplo; para productos farmmacéuticos, co-
mo estabilizador para polvos y similares.

Esta solicitud que cwregponde a la presentadg en la
Repiblica Fedezjal Alemana el 14 de Diciembre de 1963, ba-
jo el Ném. N 24.153 IVb/12 o; ge acoge & los beneficios
del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad In-
dustrial.

- NOTA =

Los puntos de invencién propia y nueva gue se presen-
ta.n pé.ra que sean objeto de esta solicitud de Patente de In-
vencién en Espafia, por VEINTE afios, sm los siguientes:

1¢.~ Un procedimiexito para la obtencién de compues-

tos de la férmule gereral

/ N(CGHé)é
Cc =0
NER
en la que R puede ser alcohilo o arilo, mediante fosgenacién.
de difenilemina y reaccidn del clomro difenilcarbamilico ob-

tenido can compuestos de la férmula

RN E 304287

2

en la que R tiene el significado més arribe indicado, carac-
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terizado porgque el producto final precipita &eﬁ una gran

pureze y elevado rendimiento, mediante la incorporacién
de la solucién de cloruro difenilca.r‘oam:[lico; 8in previo -
aislemiento de dicho producto, directamente en un exceso
de una solucidn acuosa u orgénica del compuesto RN Hy.
‘ 2%~ Un procedimiento para le obtencidn de campuestos
de N,N-difenilurea sustituida.
Tal y como 36 ha descrito en la Memoria que antecede
Yy con los fines que se han especificado.
Esta Memoria cmsta de seis hojas escritas a mdquina
por una sola cara.
Madrid,
P.A.
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