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Se refiere la presente Memoria Descriptive que
se une a solicitud de registro como Patente de Invenecidn
& un "PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DEL ACIDO 4 (PARA-AMINO
METIL) BENZOICO COMFRENDIENDO LA FREPARACION DEL CATALIZA
DOR PARA UNA DE IAS FASES" cuyas caracteristicas de nove-
dad le confieren la cualidad de gportar a los fines que
se persiguen ventajas mds que suficlentes para aspirar ~-
en derecho al privilegio del registro que se solicita,

Comprends el procedimiehto gue ge preconizaz, un
proceso en el que se parte del éeido ﬁara—amino benzdico
que, en una primera fase operatoria; culming c¢on la sepa-
racién del deido para-ciano benzéico hebiéndose wtilizado
el trisulfuro de molibdeno en esta sintesis y que en se-
gunda fase de operaciones, perte del acido 4 cianowbenzoi
co procedente de la primera fase y -mediante una hidroge-
nacién catalitica se llega al acido 4 (para-amino metil)
benzoico.

El catalizador caracteristico del procedimiento
que se preconiza, es, & su vez, preparado en operacidn --
aparte y cuya incorporacion queda subordinada al procedi
miento en si. .

Los aparatos que se_gtilizan, los procedimientos
de calenxamiento; enfriemiento, sublimacidn, amasado ete.
son los usuales en la industria quimica, giendo su consti
tucion ajena al contenido de este escrito, razdn por la
cual se omite la descripeidn por ser totalmente innecesa
ria. '

Siendo la preparacion del catalizador, motivo
de un proceso aparte, y siendo ubtilizado en la segunda =

fase de operaciones, detallaremos la preparacidn del cas
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talizador entre la primera y la segundg fase del procedi-
miento, con 1o cual estd intercalacidn, contribuird a de-
finir los limites, ya de por si bastante claros, de ambas
fases de operaciones. '

De todas maneras, no fegatearegos aclaraciones
que destaquen las partes caracterigticas, por lo que defi
nimog que el empleo del trisulfuro de molibdeno caracte=
rize la primera fase de operaciones y la preparscion del
catalizador y su utilizacidén la segunda fase de operacio-
nes,

Practicamente con estas dos circunstancias ‘tan .
definidas, puede decirse que el procedimiento queda ex-
ruesto, ghora bien detallaremos é cont?nuacién una ejecu=
cibén practica que, a titulo de ejemplo, aclarara la idea
general y en concreto la preparacion del catalizadgr.

Asi en primera fase operatoria se parten, por
ejemplo, de 35 gramoé de dcido paras-amino benzoico, y uti
lizaendo esta cantidad para punto de referencia, le corres
ponden 18, 5 gramos de nitrito sodico con los que se empas
ta afladiendo agua poco a poco en la menor cantided posible
hasta empaste total, tras lo cual y en el mismo elemento
reactor se agiten lentamente con adicidn simultanea de =
75 cc. de deido elorhidrico concentrado y 100 gramos de =
hielo para impedir la elevacidn de la temperatura.

. El acdeso de acido, ouya presencia ha sido nece
saria, se neutraliza lentamente con una disolucidn de 7,%
gramos de hidrdxido sodico en 50 ce. de agua destilada, -
menteniendo el bafic o cuerpo del reactor sometido a enfria
miento, por ejemplo con hielo fundente.

Como consecuencia de estas primeras operaciones
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se obtiene la sal de diazonio gue se incorpora lentamen-

.te en caliente a una suspension de 100 gramos dé trisul-

furo de molibdeno y 73 gramos de cianuro potasico en ~—
1,000 cc. de agua, y terminada esta adicién se enfria hes
ta 15 grados centigrados.

Se deja en reposo el conjuhto aproximadamente -
dos horas tras lo cual se eleva la temperatura a 86 gro--
dos que se mantiene durante 30 minutos, y subsiguiente en
friamiento espontaneos

Se acidifica con deido clorhidrico, concentrado,
lentamente hasta que la incorpofacién de este &oido deja
de provocar precipitado, el cual precipitado se separa w-
por Tiltracidn y se seca sin rebasar los 100 grados, la =
cual operacidn en el ejemplo ¥ cantidadeg que esﬁamos dan
do, dura unas tres horas, ¥y que a escala industrial se de
termina por una 6peracién en planta piloto.

Eate precipitado se hierve a reflujo con una —-
nezcla de 1,500 cc. a benzeno y ;5 de etanol que descols
pone el complejo de coordinacion molibdeno, que Se separs
por filtracidén ¥y el liquido recuperado se évapqra a seque
dad a presidén reducida que se -puede purificar y que cons-
tituye el écido 4 ciano-benzoico de punto de fusion 214 -
grados.

Con esto se cierra el primer cielo de operacio-
nes tal como se ha anticipado.

El catalizador hidrogenante utilizable en la sg
gunda fase de operaciones, se pro&uce tomsndo, por ejem=
plo 160 gramos de hidroxido sédico puro en 2.000 cc. de

agua agitando rapidamente para evitar proyecciones conse

cuencia del calentamiento espontaneo, y se deja enfriar,
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tal que sobre bafio de hielo, a 50¢ C,

Asi estabilizada la obtencion se afiade lentamen-
te 125 gramos de sleacidén de niquml y aluminio al 50% men
teniendo lo temperatura a 50 4 22C, lo onal dura aproxims
damente une hora, transcurrid; la cual se mantiene la agi
tacidn durante otra hora y se decanta lavando también por
decantacidn cuatro veces con un litro aproximadamente de
agus degtilada cada vez.

Se centrifuge y se lava de nuevo otras cuatro
veces con 500 cc de alecohol etilico de 962 cgda vez y una
Ultime lixiviacién con aleohol absoluto y nuevo centrifu
gado.

Se conserva en un refrigerador con 250 ce. de
alcohol absoluto hasta el momento de empleo,

Ia segunde fase de operaciones del procedimien-
to general, parte de una proporcidén de 23 gramos del aci-
do 4 ciano benzoico procedente del resultedo obtenido co-
mo consecuencig de la primera fase de operaciones y se -
tratan con 60 cc. de hidrdxido amdénico y 300 ce. de agua
degtiladae, sobre la cual mezcla se vierte, unos 5 gramos
del catalizador antes descrito y se mantiene en agitacion
durante 6 horas manteniendo permementemente el barboteo =
de hidrogeno y transcurrido este tlempo cesa la egitacidn,
pero se mantlene el barboteo del hidrdgeno durente varias
horas, decolorandose la solucidn verdosa por medio de car-
bén animal, calentando a ebullicidn hasta que cese el des-
prendimiento de gas emonisco.

Se -concentra en concentradores rotativos hasta
sequedad..

El rendimiento es del 70¢ y el punto de fusion
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342 grados que se puede purificar hagta punté de fusidn
345¢ con descomposicién pirolitica, después de recrista=
lizar con 20 partes de agua hirviendo.

Esquematicamente el proceso es el siguientes

O, N | +
HOOC ~ (&> ~ NH —2.8 [HOOC-@-NEN g

2 o
S. Mo | ON Na
3
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2.‘
HOQOC - w CH o= NH oiie HOQC - CEN
&~ o, - W

Suficientemente deserito el invento asi como una
meners de llevarlo a la précfioa, se hace constar de mane-
ra expresa que el mismo acepta modificaciones de detalle -
slempre que éstas no afecten a su fundamento,

El solicitante se reserva el derecho de extender
esta demanda a los paises extrangeros, reivindicando la -
misme prioridad de la presenfe solicitud al amparo del Con
venio Internacional para la proteccion de la Propiedad Ine
dustrial, _

Igualmente el solicitante se reserva el derecho
de introducir en la presente invencion cuantos perfecciong
mientos sobre la misma puedan derivarse, mediante la soli-
eitud de los correspondientes Certificados de Adiccion en
la forma sefialeda por la Iey.

NOTA

Ia Patente de Invencidn, que se solicita por vein
te afios, para Eépaﬁa ¥ sus Posesiones, de acuerdo con la vi
gente Legislacidn, deberd recaer sobre: "PROCEDIMIENTO DE -
OBTENCION DEL ACIDO 4 (PARA-AMINO METIL) BENZOICO COMPREN-
DIENDO LA PREPARACION DEL CATALIZADOR PARA UNA DE TAS TFhwe

SES", segin las caracteristicas esenciales de las siguien~
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tes:
REIVINDICACGCGIONES

18.- Procedimiento de obtencidn del acido 4 (pa-

ra~anino metil) benzoilco coumprendiendo la preparacion del
ecatalizador rare una de las fases, caracterizado porque
previege la separacion del proceso en dos fases de opera-
ciones, de las cuales la primera parte del dcido para-ami-
no benzoico y termina en la obtencidn del acido 4 ciano ~-
benzoico y la segunda parte del resulbado de la anterior
y termina en el acido 4 (pera-amino metil) benzoico ¥ por
que en la primera fase citada se utiliza como reactivo de
transformacién el trisulfuro de molibdeno y en la segunda
se utilize la hidrogenacion catalitica mediante el empleo

de un catalizedor preparado partiendo de una disoluecion -

al 8% de hidroxido sodico recién preparada que con tempe-

ratura mantenida a 50 & 22C, se afiaden lentamente el 6,2%
de una aleacién a partes iguales de niquel y aluminio, que
se lava convenientemente con agua destilada y cuatro arrasg
tres de alcohol de 962 y uno final de alcohol asbsoluto y 8
Se conserva en medio alcohol absoluto en refrigerador,
28,~ Procedimiento de obtencidn del dcido 4 (pa-
ra-amino metil) benzoico comprendiendo la preparacion del
eatalizador para ung de las fases caracterizado porque en
primera fase de operaciones segun reivindicacién anterior,
la incorporacidn del trisulfuro de molideno se realiza en
presencia de una disolucién de cianuro potésico en agua,
una vez preparada la sal de diazonio en las primeras ope-.
raciones de esta fase, y porque la hidrogenacién cataliti
ca en segunda fase de operaciones segun reivindicacioén -

primera, se realiza sobre el écido 4 ciano benzoico proce
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dente de la primera fase de operaciones tratado con hidro=
xido amdénico en medio, agus destilada sobre la cual mezcla
se incorpora el catalizador y en agitacion continua se bar
botéa el hidrdgeno, empleendose proporciones y velocidades
segin operacidn experimental en planta piloto.

3&8,- "PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DEL ACIDO 4 (PA
RA-AMINO METIL) BENZOICO COMPRENDIENDO LA PREPARACION DEL
CATALIZADOR PARA UNA DE LAS FASES",

Segin queda sustancialmente desciito, en la pre
sente Memoria, gque consta de ocho hojas, escritas a magui~

na por una sola cara,

Madrid, 15 de Junio de 1968,
COMPANTA INTERNACIONAL DE FARMACIA
LABORATORIOS IANDERTAN, S.A.Ee
P.P.

Firmado: M.2 Doldafes Jorquera
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