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Corraspondiente a una Patente de Invencidn
por 20 afias, para todo el territorio espafiol
y protectorados, por: PROCEDIMIENTO DE PRE-
PARACION DE SALES DEL ACIDO p-DIHIDROXIBEN-
CENO~SULFONICO", A favor de Laboratorio for-
tuny, S.A. entindad espafiola, domiciliada

en Palma de Mallorca, calle Pablo Piferrer

ne 41.
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La presente invencidén tiene por objeto un nue-
vo procedimiento de preparacion de sales del acido p-

dihidroxibenceno-sulfonico, de formula general:
oK

S0, R

CH

en la que R significa un ion amonio, o alcohilamonio.
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€l procedimiento objeto de la presente invenw
cidn consiste, esencialmente, en el tratamiento del
diacetato de p-dihidroxibenceno- con acido sulfurico
fumante a temperatura no superior a 1002 C, Dicho tra-
tamiento va segquido de la sliminacidn del Acido acstico
por calefaccion con alcohol etilico absoluto. El ace-
tato de etilo formado pueds eliminarse por destilacidn
total o parcialmente si asi lo requiere la naturaleza
del producto final que se desea obtener. La finalidad
fundamental persequida por aste proceso de formacidn
de acetato de etilo, ademds de desacetilar los hidroxilos
fenolicos que todavia lo estsn, consiste en que la eli-
minacidén del acido acetico evita un gasto innecesario
de base en la subsiguiente fase de neutralizacidn dsl
acido p~dihidroxibenceno-sulfonico y ademds se consigue
un minimo de contaminacidn del producto final con sl
acetato de la base elegida en cada caso., La fase de
neutralizacidén antes citada se realiza por adicidn len-
ta de la base sobre el producto de las operaciones arri-
ba descritas, manteniendo, mediante refrigeracidn, la
temperatura dentro de limites adecuados.

A titulo ilustrativo, ge describe a continua-
cién la preparacidn de un especimen de la serie de com-
pupstos para los que @s aplicable este hrucedimiento.
EJEMPLO. -
p=DIHIDROXI-BENCENO~SULFONATO OE DIETILAMONIO.~

97 grs. de diacetato de p-dihidroxibenceno,
cuidadosamente privados de humedad, se mezclan, a la taem-
peratura ambiente, con 47 grs. de oleum (204 de trioxido
de azufre) y se caliente el conjunto, en capsula abierta,

de modo que la temperatura se eleve progresivgmente hasta
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los 902-952 C en el transcursoc de 15 minugés; dna vez
alcanzada dicha temperatura, se mantiene durante 30
minutos, transcurridos los cuales, se afladen 240 cc de
stancl absoluto y se calienta a 70-802 C durante 30
minutos.

La solucidn resultante se enfria a 8-102 C ¥y
sobre ella se afiade, gota a fota, la cantidad de dietie
lamina necesaria para que el pH final guede en 6,5-7.
Se deja reposar con refrigeracién'durante 12-14 horas
y los cristales depositados se escurren con la ayuda
del vacio, lavandolos con mezcla agua-isopropanol 1/1,
después con isopropanol puro y finalmente con eter
sulfurico, Secar a 50-602 C. Los cristales obtenidos
funden a 1292 C. sin recristalizacidn previa,

Del liquido filtrado, unide a los de lavado,
por concentracidn y cristalizacidn se obtiene una nue-
va porcidn de producto, obteniendose en total 95 gramos

de p-dihidroxibenceno-sulfonato de dietilamonio.
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Se reivindica como objeto de la pressente in-
vengidn, las siguientes reivindicaciones:
18 Procedimiento de preperacidn de sales del

acido ﬁ-dihidroxibeqfeno-sul?onicc, de formula general
6

Nr-s0z R

Y,
oY

en la que R gignifica un ion amonio de alcohilamonio,
caracterizado esenclalmente por el hecho de que la

sustancia de partida es el diacetato de p-dihidroxiben-

ceno,

22 Procedimiento de preparacion de sales del

acido p-dihidroxibenceno-sulfénico, de acuerdo con
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la reivindicacion precedente, caracterizado esencial-
mente por el hecho de que el diacetato de p-dihidroxi-
benceno se trata con aleum con 20% de trioxido de
azufre a temperatura no superior a 1602 C.

38 Procedimiento de preparacidn de sales del
acido p-dihidroxibenceno~sulfonico, de acusrdo con las
reivindicaciones precedentes, catacterizado, en esen-
cia, por el hecho de que la sulfonacidn va seguida de
un periodo de calefaccitén a 70-802 C con alcohol etili-
co absoluto.

42 Procedimiento de preparacion de salss del
acido p-dihidroxibencenc-sulfonico, de acuerdo con &as
reivindicaciones precedentes, caracterizado esencial-
mente por el hecho de que la formacidn de la sal tiens
lugar por adicidn de la base sobre la mezcla resultan-
te de la calefaccion del producto bruto de la sulfona-
cidn con alcohol etilico absoluta.

58 Procedimiento de prbparacion de sales del
acido p-dihidroxibenceno-sulfonico, de acuerdo con las
reivindicaciones precedentes caracterizado por el hecho
de que la formacidn de sales no requiers el aislamiento
y purificacion previa del acido- p~-dihidroxibenceno-
sulfonico.

68 PROCEDIMIENTD DE PREPARACICN DE SALES DEL
ACIDO P-DIHIDROXIBENCENO-SULFONICO.

Esta memoria consta de cuatro hojas foliadas

y numeradas, ascritaes a maquina por 2 s0la cara vy

a doble ecspacio.

Madrid, 19 de hre de 1.967
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