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El invento trata de un prodedimiento para la fabri-
cacién de 1- fenilo -2- (1', 1'- difenilpropilo~ (3') -
amino)- propeno- el principio activo de funcionamiento
del conocido coronarvaso- dilatano Prenilamino, como sul-
fato normal. El sulfato normal del 1- Fenilo -2- (1', 1'-
difenil- propilo- (3')~ amino)s propeno puede tener un -

uso terapettico en §i, puede ser transformado en base de
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1- fenilo -2- (1', 1',- difenilpropilo~ (3')- amino)- pro-
pano y el mismo tiempo representa un favorable prodpcto
clave para la produccidn de sales terapelticemente apro-
vechables del -1- fenilo -2- (1', 1'- difenilpropilo -
(3')- amino)~ propano, con diferentes dcidos fisiologi-
cémente tolerables. Asi se puede utilizar, por ejemplo,

la combinacidn sulfato normal 1- fenilo ~2- (1', 1'-~ di-
fenilpropilo~ (3')- amino propano, que de shora en adelan-
te, para mayor brevedad, se designard prenilaminsulfato,
como producto principel de salida para la produccidn de
1aétato de prenilamino, por transformacidn con lactato

de calcio, segln el principio de la sustitucidn doble.

Hasta ahora no se ha descrito ningin procedimien-
to para la gintesis del sulfato normal del 1~ fenilo -2-
(1'y 1' - difenilpropilo- (3')- amino)- propeno.

Se conoce, que el 1~ fenilo -2- (1', 1'- difehil—
propilo-(3')- amino)- propano, se puede producir por di-
versos procedimientos, entre ellos segin un esquema de
sintesis por medio de la reduccidén del 1- fenilo -2~ -
QZ/§|~ propionilamino de difenilo)- propano con hidruro
de aluminio y litio, descrita en los certificados bulga-
ros de propiedad No 11336 y No 11369. Sin embargo, este
procedimiento no es bastante rentable y exige un método
de trabajo tecnoldgico complicedo.

La metsa del presente invento es enconirar uns pro-
cedimiento rentalle y facilmente realizeble Para la pro-
duccidn de prenilaminéulfato con un alto grado de pure-—
za, En el presente invento se determina, que una ticemide
N~ monosustituida, tel como 14— fenilo ~2- quQ - difeni~-
lo~ tiopropionilo—améno)- propaho, puede ser desulfurada

a2 temperaturas medilansmente altas en slcoholes alefdticos
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con de 2 a 4 dtomos de carbono, en presencia de confacto
de niquel de esqueleto, por lo que se puede obtener resul-
tados excelentes.

El presente invehto consiste esencialmente en gque

se desulfura el 1- fenilo -2- (4 4, - difenilo- tiopropionilo-
amino) - propano, suspendido o disuelto en alcoholes -
bajos alefdticos, con 2 a 4 dtomos de carbono, en presen-
cia de contacto de niquel de esqueleto (niquel Raney) -
que contiens une cantided considerable de hidrdgeno ad-
sorbido y se obtiene de la mleacidn de niquel y aluminio
por el aumento éradual de la concentracidn alcalina en
el bafio desaluminizante (levigante), & temperaturas de
02 a 502 C,.en ciertos casos bajo la mezcla e introduc-
cidn de geses con una sobrepresidén de 0'1 a 5 atmbsferas,
los cuales, en ciertos casos, son gases inertes, como -
por ejemplo N2 0 que congtan de une mezcla de gases iner-
tes y gases que participan en la regccidn, como por -
ejemplo N, y H,, por lo que la transformacidn se realiza
interrumpida (discontinua) o a través de contacto ininte—
rrumpido. El producto de reaccidn se sepera del catali-
zador de contacto desulfurante por filtracidn o por de-
cantacidn bajo presidén normel o elevada de gas inerte -
( de nitrégeno) y, a continuaciln, se aisla el producto
fingl como base, de manera conocida o, dado el caso, se
precipita en un medio de disolventes orgdnicos mediane~
mente polares preferentemente no mezclables con agua, -
con deido sulfdrico preferentemente en solueidn acuose
diluide, como 1~ fenilo =2~ (1', 1'- difenilo-propilo-
(3')- amino)- propano- sulfato.

Del esquems 1 se puede ver el transcurso del pro-

ceso. A la vieta del presente invento se determind una

dependencisa complicade entre el transcurso de reaccidn

eeefeen



10

15

20

25

30

de la desulfursecibn y las condiciones de reaccidn en la
superficie de contacto del catalizador de niquel. Se ~
encontrd que, bajo ciertas condiciones y una temperatura
menor a 60¢ C, la desulfuracidn del 1~ fenilo -2- ?@%% -
difenilo~ tiopropiomilo-amino)~ propanc, es decir de la
tioamida (I), transcurre principalmente como hidrogend-
lisis y conduce a 1~ fenilo -2- (1', 1', = difenilo~ pro-
pilo - (3')- amino)- propano con buen rendimiento. Bajo
otras condiciones, por ejemplo con le desulfuracibn de
ls tioamida (I) en etanol hirviendo, en el transcurso
de 1-3 horas se forman combinaciones bdsicas con un peso
molecular mayor a el del prenilamino, por 1o que se pro-
duce una nueva ligazén C-C. En un tercer caso, concreta-
mente con temperaturaskbajo 02 ¢, se varis la ticamida
solamente un poco, bajo el efecto del contacto de niquel
de esqueleto.

El resultado de la desulfuracidn de 1~ fenilo -2-
%Lﬂ’ difenilo~ tiopropionilo- amino)- propano es deter-
minado, como se probd en el presente invento, por una -
gerie de condiciones de reaccidén y pardmetros, de los -
cuales, los siguientes, hacen el pepel mas importante:

1.~ La superficie de contacto de eéqueleto de ni-
quel y el tipo y modo de su-formacidn, o en otras pala-
bras, logs antecedentes del niguel de esqueleto, el carac-
ter de la aleacidén del niquel, de la que se parte, la -
alcalinidad, a través de lg cual se desarrolla le super-
ficie del sistema de esqueleto y el valor pH de este 0l-
timo, medido exactamente antes de la transformacidn en-
tre hidrégeno adsorbido sobre €l y ocluido y la tioami-
de (I).

2.~ El tipo de disolvente, su polaridad, tensidn

ooo/cno



superficial, propiedades de capilares y la resistencia
quimica, que muestra bajo las condiciones de la hidro-
genolisis.

3.- La temperatura, a la que se desarrolla la -
accidn del niquel de esqueleto sobre la tio amida.

Segln una de las realizacidnes efectuadas del in-
vento, se encontrd que la alescidén desmenuzada de alumi-
nio y niguel con un grosor de grano de 40 a 20q/1(prefe~
rentemente un 70% de las particulas tienen un grosor de
grano en el intervalo entre 6Q/7y 1 mm) estd en condi-
ciones en la desaluminizacidn, es decir, la levigacidn
del aluminio, para desarrollar una superficie bagtante
grende y para ligar, por adsorcidn o de oira manera, -
hasta 200 ml de hidrédgeno con 1 ml de contacto de esque-
leto de niquel rociado con agua, con lo que se obtienen
resultados dptimos en la transformacidén de la tiocamida
en 1~ fenilo -2~ (1', 1'= difenil-propilo - (3')- emino)-
propand. . '
Se encontrd que una aleacidn de niquel y aluminio
en una relacidn de 1:2 a 2:1, preferentemente 1:1, es la
méds apropisde para alcanzar ls capzcidad mdxima de de-
sulfuracién del contacto. En cuanto a las condiciones
del beflo de desaluminizacidn, a fin de seaturar al mé-
ximo la superficie de niquel con hidrdgeno, bajo aifi-
cultades tecnoldgicas minimas y segﬁn.el presente inven~
to, es conveniente que la desaluminizacidn empiece con
une alcalinidad escasa y que, a través de la adicidn de
wne solueidn de sosa caustica, el contenido de hidréxido
sédico en le mezcla de reaccidn alcance un 20% y més.
Esta maniobra asegura también la mejor supervisidn del

proceso de desaluminizacién .
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ESQUEMA 1
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-

ED
’ >CHCH20H2NHCH(CH3)CH2 -{ O | 2. HyS0 '
Q 7 (I11)
- ‘ NeOH, R"OH
(II) base pura

La lixiviacidén del aluminio se produce a una temperatura
de 26 a 322 C y termina con 502 C. |

4 la vista de este invento se demuvestra que los
contactos de esqueleto que se parecen, por ejemplo, a la
marca niquel-Raney W6(7), que, como recomiendan unos auto-
res (H. Billica, H. Adkins, Org. Synth. 29, 24 (1949); B.
Bogoslowski, Z. Kasakova—- Los catalizadores de esqueleto,
sus caracteristicas y uso en la quimica orgénica, Moscu
1957, Pag. 20, 104), pueden ser ganados por la adicidn -
de una aleacidén de aluminio y niquel para soluciones de
sosas alcalinas, por lo gue se produce una reduccidn gra-
dual. de la alcalinidad a través de su consumo, pudiendo
ser utilizados también para le desulfuracidén de la tioa-
mide en etanol y otros alcoholes elevados. Los resultados
en estos casos no son tan elevados como cuandoe se realiza
la desaluminizacidén (lixiviacidn) con alcalinidad crecien~

te.
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Se determinéd, que la cantidad de hidrdégeno ligado
con contacto himedo de esqueleto de niquel estd en re-
lacidn directa con el arrastrado por agua de los hidro-
xiliones y aluminatos fuera del contacto. Se encontrdé -
el grado 6ptimo de lavado después de la desaluminacidn,
segin lo cual, los sistemas alcalinos mds elevados de -~
esqueleto de niquel, ligan en principio mayores canfi~
dades de hidrdgeno. Segin una de las soluciones preferi-
das en el presente invento, los contectos de niguel Re-
ney con un valor ph menor a 11, preferentemente con un
valor ph de 8, 5-9, muestran un efecto Optimo. Ademds,
en el medio acuoso conservan su actividad relativemen~
te més tiempo.

El arrastrado por agua de los dlcalis superflios
fuéra del polvo de niguel de esqueleto, se realiza mejor
a través de varias decantaciones o refiltracidn del -
agua de lavado por medio de un equipo apropiado para la
filtracidén en un medio muy alcalino.

La cantidad de agua de lavado depende de hasta -
qué punto se eliminan por completo las porciones de lava-
do, como también del grado de dispersidn del niquel, sin
embargo, normalmente no es menor a 100 partes en peso de
agve, por une parte en peso de aleacidn. A continuacidn
se efectia une deshidratacidn parcial bajo atmdsfers de
ges inerte con alcohol, posiblemente el mismo gue ge uti-
lice para la desulfuracidn.

Un importante logro del invenito consiste en que -
se determinaron las condiciones bajo las cuales puede
utilizarse etanol, isopropesnol, propanocl o butanocl, en
el curso de la desuliuracidn. Estos disolventes tienen

un poder disolvente especialmente bueno frente a la tioca-
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mida (I). Estédn carscterizados,en sustancia,por el hecho
de que sus soluciones que contienen tiocemida soportan
una cierta adicidén de agua sin volverse heterogeneas. Los
alcoholes 02 a C4 utilizados en el presente invento per-
miten la realizacidn del proceso de desulfuracidn en so-
luciones concentradas de tiocamida (inclusive menores a
1:10). Asi, el proceso transcurre intensivamente: la -

concentracidn del hidrdszeno cataliticamente activado en

la mezcla de reaccidn,aumente y asi aumenta también la

~cuota de probebilidad de su aprovechamiento efectivo.

Una caracteristica distintiva del etanocl e iso-
propancl, utilizados en el invento como medics de reac-
cidn, es su capacidad efectiva de irrigacidn frente al
contacto de niguel y especialmente su capacidad de seo-
paracidén por lavado de su superficie del 1~ fenilo -2-
(1', 1' difenilpropilo - (3) - amino) propanc bdsico
adherido por adsorcidn.

Seglin una de las realizaciones favorables del pre-
sente invento, en caso de que se trabaje con etanol y
contacto de esqueleto marca Cg, se necesita una cantidad
minime de niquel de esqueleto pars realizer la {ransfor-
macidn de la tioamida en base de prenilemino con un -
rendimiento de 80-854 de la teoria. Convertida en alea-
cidn. de niquei y eluminio,&sta cantidad importa 3,4 partes
de peso Ni-Al (aleacidn 1:1) para la desulfuracidn de 1
parte de peso de Piocamida.

En ciertos casos,el invento permite,a través de la
prolongacidén de la duracidn de la hidrogendlisis sobre
el contacto de niquel, por lo que, simultdneamente, se -
introduce desde fuera gas de hidrdgeno bajo presidén nor-

mal o elevada, una reduccidén de la relacidn de la aleacidn:
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tiocamida a 0'42:1, por 1lo que el rendimiento teorético
sigue siendo 56%.

4 la vigta del invento se sclard que,a temperatu-
ras de 452 a 602 ( la desulfuracién del 1- fenilo- (3,4, -
difenilo~- tiopropionile-amino)- propano,transcurre prac-
ticamente por completo en 30-120 minutos, y con un aumen-
t0 de la concentracidén de la tioamida o con la utiliza-
cidn de la tioamidsina en forma de greno grueso, puede -
transcurrir paralelamente sin solucidn previa. Al mismo
tiempo se encontrd que el svmento de la temperatura de -~
reaccidén a més de 602 C y su mantenimiento & este nivel
durante mds tiempo, compromete el transcurso de la reac-
c¢idn y conduce a productos de reaccién que no son idén=-
ticos al 1- fenilo -2- (1', 1' - difenilpropilo - (3') =-
amino)- propano. La elevacidn de la temperatura de reac-
cibén a més de 602 C tampoco es deseable a causa de la -
répide pérdida de hidrdgeno.

Ie realizaeidn préctica del invento es posible -
bajo presidén normal en una atmdésfera inerte (de nitrd-
geno) que no contiene méds de 29 de dcido. AUn mds favo-
rable es la introduccidn de nitrdgeno, y especialmente -
de hidrdgeno, a través de la mezcla de reaccidén. Este mo-
do de trabajo sirve para la homogeneizscidn de la mezcla
de reaccidn, garantizéndose as{ una atmésfera inerte, -
como también se dirige el proceso en el favorable sentido
y se eliminan los gases formados que contengan azufre.

Ia homogeneizacidén por medio de gas inerte o hidréé
geno, se reeliza por dogis, preferentemente con una sobre-
presién de 0'5 at. de la corriente de gas.

Segin el presente invento, la realizacidn del ais-

lamiento de uno de los productos finales (el sulfato de
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prenilamino), tiene un importante significado pars la -
perfeccidén del procedimiento. Se alcanza la meta del mo~
do més ventajoso cuando la base se precipita en un disol~
vente que no se puede mezclar con ague, como eter, alco~
holes de baja molecularidad o su ester con 4cidos carbé-
nicos alefaticos , preferentemente acetato etilico, ami-
laceﬁéto 0 aceﬁato de butilo. Si se emprende la precipi-
tecidén de la base prenilamino dcido sulfirico de 10%, -
bajo cumplimiento de los otros parémetros necesarios, g6
precipita el sulfato de prenilamino casi cuantitativamen-
te. Cuando se trébaja con soluciones concentradas de acido
sulfirico, la seperacidn del sulfaeto de prenilamino requie-
re manipulaciones adicionales y, por ¢so, los rendimien~
tos son muy bejos.

Una ventaja del método es que las condiciones des—
eritas permiten una separacidn de sulfato de prenilamino
puro y su separacidn del producto de salide no transfor-
mado o combinaciones secundarias que permanecen en el disol-
vente orgdnico o en la golucidn de dcido sulfirico. En -
cagos especiales el producto final obtenido- (el sulfato
de prenilamino cristaline), se purifica de les cantidagdes
minimas de materias impuras por medio del removido en -
etanol hirviendo.

Ia realizacidn de la purificacidn de sulfato de -
prenilamino (III) por medio de precipitacidn y lavado, -
estéd relacionada por pérdidas minimas de baja solubilidad
de la combinacidn en la mayoria de los disolventes. Simul-
taneamente se aisla el producto con un alto grado de pu-
reza. El aislamiento y procedimiento de purificacidn del
sulfato de prenilemino- (una etapa de salidae para la pro-

duccidén de la medicacidn de buen resultado, lactato de -
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- 11 -

prenilamino, )- tiene una gran ventaja frente a rectifi-
cacidén por vacio que, normalmente, representa una etapa
tecnoldgice intratable pera la transformacidn de base -
de prenilamino en lactado de prenilamino.

Seglin otra modificacidén del invento, es posible -
uns, representacidn de la base de prenilemino superpurifi-
cade sin utilizer rectificacidn por vacio. Para este fin,
se transforma la base de prenilemino cruwda, aislada de -
menera conocide después de la desulfuracidn, en sulfato
de prenilemino. Después de la purificacidn con etanol -
caliente, puede obtensrse sulfato de prenilamino de alta
calidad, que puede ser transformado en la base cristalina
por medio de calentado con un residio molar quintuple de
sosa alcalina aguaslcohdlica de 5%.

Los siguientes ejemplos aclaran el invento:

Representacidn de 1- fenilo =2~ (1', 1'- difenilo~-

propilo- (3') —~ amino)~- propano-sulfato desde 1- fenilo -

-2- (1', 1'- difenilo— propilo- (3')- amino)- propano- ba-

S€e

Fjemplo 1. 4,3 gramos (0'13 mol) de 1~ fenilo -2- -
(1', 1'~ difenilo-propilo- (3')- amino)- propano (base de
prenilamino) se disuelven en 10 ml de acefato de butilo y
se revuelve dubente 1 hora con 40 ml de dcido sulfdrico
de 10%. La precipitacidén blance separada se filtra y se -
lava con un poco de acefato de but'ilo y mgua destilada,
hasta la reaccidn neutra. Rendimiento 4'7 gr. de 1- fenilo
-2~ (1', 1'= difenilo-propilo~ (3') amino- propanoc sulfato
normal (96% de la teoria), punto de fundicidn 241-3°C.

1'14 gr. del producto se disuelve, después de her-
vido prolongademente, en 150 ml de etanol de 99%, Se fil-

tra en caliente. Después del enfriado se separan agujas
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blancas. Rendimiento 0'60 gr. Punto de fundicidn 246-247.

(Todos los puntos de fundicidn se han determinsdo
con el aparato Koffler y estdn corregidos).

Calculado: C% 76,15 HA7'45 N4 3'70 gsi#4'23

Encontrado: 7580 7' 40 3181 4137

Ejemclo 2. 6,6 gr. (0'02 mol) de base de prenila-
mino se disuelven en 30 ml de eter dietilico y se revuel-
ve con 25 ml de dcido sulfirico ecuoso de 127 (0'033 mol)
durante 1 hora. Ia precipitacidn blanca separsda se fil-
trg y se lava con eter y agua destilada. Rendimiento 7'5 gr.
(99% de la teoria). Punto de fundicidn 243-245°C, '

En lugar de los disolventes indicados en los ejem—
plos 1.y 2,pueden utilizarse en relaciones analdgicas otros
esteres de dcidos orgénicos eleféticos, dioxano, tolmeno,
ciclohexano, eter de petrdleo, etc.

Ejemplo 3. 3'29 gr. (0'01 mol) de base dé prenila-
mino se disuelve en 120 ml de benzdl y se revuelve inten-
sivamente durante 2 horas con 1'12 ml de dcido sulflrico
de 96% (0'021 mol) diluido con 20 ml de agua. La preci-
pitacidén filirada se lava con eter y agus destilada y -
se seca. El rendimiento es casi cuantitativo. Punto de -
fundicidn 242-2442 C.

Ejemplo 4. 3'29 gr. (0'01 mol) de base de preni-
lamino se disuelve en 10 ml de etanol y se revuelve con
0'49 gr. (0'005 mol) de dcido sulfurico concentrado di-
suelto en 10 ml de etanol. E1 disoivente,se evapora bajo
vacio hagta que comience la cristalizacion. Se enfria el
residuo, se filtra y se lava con agua. Rendimiento 378
gr. de sulfato normal. Punto de fundiecidn 242-2449 C.

Un resultado andlogo se alcanze cuando se parte de

3'29 gr. de base de prenilamino disuelto en 10 ml y tra=-
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tado con 40 ml de dcido sulfirico acuoso de 8 a 12%, por
1o que se concentra finalmente bajo vacio. En este caso

el rendimiento también es casi cuantitativo, Punto de fun-
dicién 239-241¢ C.

Ejemplo 5. 1'65 gr. (0'005 mol) de base de pre-
nilamino en forma de una solucidn de eter de 157, se re~
vuelven con 5 ml de deido sulfirico concentrado etandélico
de 10# (0'005 mol). Le solucidn clara se hace turbia des-
pués de la adicidn de 60 ml de eter. Se separa un produc-
to pesado y aceitoso que, después de revolver con 20 ml
de agua, se transforma en sulfato de prenilamino normel
cristalino. Se aisla 1'8 gr. (957 de la teoria). Punto
de fundicidn 238-2422 C. 0'8 gr. de este producto se re-
cristaliza desde 130 ml de etanol y 70 ml de agua, por lo
que se obtiene 0'65 gr. de cristales de aguja con un pun-
to de fundicidn de 244-245° C.

Ejemplo 6. 3'29 gr. (0'01 mol) de base de preni-
lemino sé disuelve en 10 ml de acetato de butilo- n y se
precipite con 10 ml de dcido sulffdrico acucso de 104 - -
(0'011 mol) se revuelve Qurante 1 hora y se filtra. El
producto importa 3'8-4'0 gr. Punto de fundicidn 233-238¢ C.
Pare la trangformacidn completa en sulfato normal se re-
vuelve el producto otra vez durante 1 hora con 20 ml de
dcido sulfdrico de 107. Se aisla 3'78 gr. de sulfato nor-
mal (107 de la teorie). Punto de fundicidn 243-244° C.

Ejemplo 7. 3'29 gr. (0'1 mol) de base de preni-
lamino, se disuelven en 10 ml de acetato de butilo- ny
se revuelve durante 1 hora a 702 ¢ con 40 ml de dcido -
sulfirico de 10%. La precipitacién blanca separada se -
filtra en caliente. Rendimiento: aproximadamente 3'4 gr.

(90%). Punto de fundicidn 244-5¢ . Después del enfriado
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del agua madre se separan aun 0'38 gr. de sulfato de -
prenilamino cristalino con punto de fundicidn 242-42 C.

Purificacidn del 1- fenilo -2- (1', 1'- difenilo-

propilo- (3')- amino~ propano- sulfato.

Ejemplo 8. 18Y9 gr. de sulfato de prenilamino con
un punto de fundicidn de 241-32 C, obtenido segin el ejem-
plo 1, se revuelven, con fines de purificacidn, con 100 -
ml de etavol absoluto o de 95%, y se hierve de 1 a 3 ho-
ras bajo el condensador de reflujo. Después se enfria y
se filtra la precipifacién microcristalina. Rendimiento:
18'5 gr. Punto de fundicidn 245-62 C. Ie purificacidén del
producto determinada porfiltracidn en medio no acuoso con
écido perclérico, produjo un valor de 99'5 a 100'5%.

Representacidn de 1- fenilo -2- (1', 1' ~ diflenilo-

propilo- (3')- @mino)~ propano- sulfato por la desulfura-

cién de 1- fenilo -2- (8,4, - difenilo— tiopropionilo- ami-

No)~ propanc.

Ejemplo 9.
a) Se prepare 37 ml de contacto de niquel Reney hi-

medo, por lo que se disuelve 107 gr. de sosa calstica de
100% (o0 el equivalente) en 175 ml de agua. Después de un
breve hervido, se enfria la solucidn alcalina hasta 10-
152 C. Se separs 80'2 gr. de aleacidn de niquel y alumi-
nio ( 6on un contenido de niduel: aluminio de 1:1 y un
grosor de grano: T0% de las particulas son menores & 60
/A{). Se suspende en 250 ml de agua, se enfria desde fuers
bajo removido hasts que la suspensidén alcance 182 C. 4 -
continuacidn se ahade & la suspensidn por partes, la so-
luciéﬁ ya preparada de sosa alcalina y ciertamente de for-
me que la temperatura no pase de 322 C. Después de la adi-

cidn de 17 ml de solucidn alcalina, se eleva la temperatura
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esponteneamente durante poco tiempo, en algunos casos in-
clusive & mds de 502 C. Sin interrumpir el removido se -
aflade hielo lavado y. finalmente triturado. Cusndo la -
temperatura de la mezcla de reaccidn haya bajado otra vez
8 26-302 ¢. Se continfa la adicidn de ls solucidén de so-
sa alcalina. En aproximadamente 60-80 minutos, se aliade
toda la cantidad de reaccidn restante, por 1lo que Se pres-
ta atencidn & que la temperatura de la mezcla de reaccidn
permenezce en el limite entre 26-322 C. La mezcle se re-
vuelve a continuacidn durante 1 hora bajo calentado ex-
terior a 502 C, hasta que se cierra la desaluminizacién
(lixiviacidn).

Ia suspensidn blanca grisdcea se diluye con ague
hasta un volumen de eproximadamente 600 ml y se enfria
a temperatura de ambicnte. Se lava con agua por medio -
de decantsqidn repetida hasta un valor pH de 8'5- 9. Se
decanta la suciedad de las combinaciones de aluminio, se
afiade més ague, se deja la masa de esqueleto en réposo -
para la levigacidén y se vierte otra vez el agua de lava-
do. Después de alcanzer el valor de régimen de pH 8'5- -
9'0, pera lo quqhe necesita normalmente de 8 a 10 porciones
de agua de lavado, el contacto de esqueleto, junto con -~
algo de agua adherida, tiene un volumen de aproximadamente
37 ml (24 horas después del comienzo de la deseluminiza-
cién). El agente desulfurante se lava finalmente con 50
ml de etanol de 90~-95%.

b) Después de le decantecidn del Gltimo lavedo de
etanol, se vierte 125 ml etanol sobre el catalizador, se

afiade 18 gr. (0,05 mol) de 1- fenilo -2- geug,~ difenilo~

tiopropienilo~amino)-propano, se revuelve y calienta la

mezcla durante 60 minutos bajo reflujo a 502 C. ILa mezcla

de reaccidn se filtra a través de un filtro de frita de -

.O'/.‘-.
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vidrio, con un grosor de poros de 15 a 40/“ ( filtro de
mémparo 9-4) y se lava el niquel tres veces sobre el -
filtro, con 50 ml de etancl calentado cede vez, hasta -
40¢ C. Se lleva cuidado de que no se seque el metal. El
filtrado se reduce bajo vacio a un aceite viscoso de co-
lor amarillo claro. Este aceite se disuelve en 50 ml de
acetato de butilo-n y se precipita en frio con 150 ml -~
de dcido sulfirico de 10%. La precipitacidén obtenida se
revuelve duresnte 1 hora, se filtra y se lava neutralmen-
te con 20 ml de acetato de butilo y 100 ml de agua. La -
cantidad de sulfato de prenilamino seco importa 14,5 gr.
(76% de la teoria). Punto de fundicidn 242-2432 C.,

Ejemplo 10.

a) 620 gr. de aleacidn de niquel y aluminio (11'S
dtomos gramos Al), con datos caracteristicos como se han
indicado en el ejemplo 9, se desaluminizen (se lixivian)

& fin de preperar un contacto de niquel Gg. Ia aleacidn
de niquel y aluminio se tarquina en 1, 9 1 de agua 'y se
mezcla con una golucidn ya preparads y enfriada de 870 gr.
de hidrdxido sddico de 95% (20,7 mol) en 1,35 1 de agua.
Ia solucidn alcalina se vierte por partes pequefias o gran-
des, por lo que se mantienen los regimenes de temperatura
indicados en el ejemplo 9a. Para retirar el efecto de -
calor durante el trateamiento alcalino, después de la adi-
¢ién de sproximademente 135 ml de solucidn de sosa caus-
tica, se mezcla con 620 gr. de hielo finamente triturado.
La cantidad restante (aproximsdamente 1'4~ 1'45 1 ) de la
sose cdustica de 3T7%, se éﬁade rapidamente en aproximada-
mente, 80 minutos. Se atiende a que la temperaturas de la
suspensién de niquel permanezca entretanto entre 26 y -

322 ¢,

coesf/oee
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El tratamiento alcaline (lixiviacidn) y el lavado
posterior con ague del mniquel de esqueleto, se lleva a
cabo como en el ejemplo 9a. Sin embargo, cuando la mezcla
haye alcanzado un valor pH de 10-11, se traslede & un -
recipiente de reaccidn, de presidén baja, provisto de un
equipo para la refiltracidn desde dentro heacia afuera. El
lavedo de la suspensidn de niquel dura hastes la completa
eliminacién de los aluninatos y la separacidén casi com-
pleta del hidrdxido sdédico. E1l lavado se efectda con agua
descalcificada y desmineralizeda..la suspensidn se revuel-
ve cada vez con 3'5 1 de agua, que se conduce a través
de la instalacidén de filtracién del eparato, y finslmen-
te,después de la levigacidn de las particulas de niguel,
se decanta.

Cuando la alcalinidad del aguz de lavado haya al-
cenzado un velor bajo (pH 8,5- 9,0), el contacto Cq eatd
listo para la reaccién,debiéndose de librar, tanto como
gea posible, del agua adheride. La suspensién de niquel
se filtre a través de le instalacidn de filtracidn del
recipienﬁe de reaccidn, gor medio de nitrdgeno en forme
de gas (sobrepresién de 0,8 2 1,0 at). EL niquel de es-
gueleto, en forme de una pasta espesa, se tarquina en 500
ml de etanol frio y se somete a una filtracidn posterior,
otra vez bajo atmésfera de nitrdgeno. EL proceso de lava-
do ha transcurrido normalmente cuando le concentracidén del
etanol retirado del agua, después de la filtracidn, no es
menor a T5%.

b) Al contecto de esgueleto obtenido de esta mane-
ra se afiade 1,5 1 de etanol de 954 y 180 gr. (0,5 mol) de
1~ fenilo -2- 9@/% - difenilo-tiopropionilo-emino)~ propa-

no (tioamida). La mezcla se revuelve. Simultancemente se

ceefoee
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ajuste sobre la suspensidn una stmdésfera de nitrégeno sin
sobrepresidn. Ia mezcla de reaccidn se calienta a 50~522 C
¥y se revuelve bajo el reflujo durante 60 a 90 minutos. Al
final del proceso de desulfuracidn empiece la introduc-
cidn de gas inerte (nitrdgeno), bajo una sobrepresidén de
0,1 a 0,5 at a través del sistema de reaccidén. El gas se
conduce por le instalacidn de filtracidn. Con la termi-
nacidén de la desulfuracidn, se eleva la presién del gas
inerte en el aparato. Asi se separa la solucidn etandli-
ce de Lase de prenilemino del sistemas de niquel piréfero
por filtracibn. Finalmente se lava tres veces con etanol
( cade vez con 0,5 1) y se filtran las soluciones de lava- -
3o etandlicas, también bajo presidén de nitrdgeno y se re-
coge junto con la centidad principal de la solucidn de -
reaccidn.

Ies soluciones etandlicas de le base de prenilami-
no ge concentran bajo vaclo. El aceite obtenido se di-
suelve en 1,0°1 de acetato de butilo- n, se enfria la so-
lucibén hasta 252 C y se mezcla despacio y bajo removido,
con 1,34 Kg de dcido sulfurico de 10% (espesor 1,07 209 c).
Ambag soluciones se homogeinizan durante 1 hora, hasta que
se produzca una paste espesa de sulfato de prenilamino.
Se deja % hora en reposo, se filtra la trompa y se lava -
varias veces con agua destilada y ecetsato de butilo. Los
dos liguidos de lavado se utilizan por alternado hasta que
la precipitacidén muestre un valor pH de 5,5- 6,0. Después
del secado a 802 C. se obtiene 157 gr. (82,7% del rendi-
miento teorético) de sulfato de prenilamino con un punto
de fundicidn de 244- 62 C.

Ejemplo 11. El contacto de esqueleto modificado

W1 (8) se prepara de la siguiente forma:

.-./ccc
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a) Bn un matraz de tres bocas, provisto de un re-
frigerador por aire, égitador y termémetro, se coloca -
400 ml de sosa caustica de 10% (42,5 gr. de hidrdxido -
sbdico), se enfria el recipiente con un bafie de sgua y
hielo y se afiade en el transcurso de 2 horas 66 gr. de -
aleacién ds niquel y aluminio (50%), en pequefias dosis,
por lo que se mantiene la temperatura interior a 16 a -
20¢ C. 81 fuera necesario se aflade hielo tritursdo. A -
continuacidn se revuelve la mezcla durante 30 minutos a 20¢
C vy se succiona el agua alcalina a través de un filtro de
frita de vidrio, por medio de refiltracidn, El catalizador
que queda en el recipiente se trata otra vez con 400 ml
de sosa canstica de 104, que se introduce degpacio en el
transcurso de 1 hora. Se atiende a2 que la temperaturs in-
terior no pase de 202 C. Se revuelve otra nora a 20° C,
se gepara el agua alcalina y se lava el catalizador tres
veces, cada vez con 400 ml de agua. El catalizador hime-
do tiene un volumen de 38 ml y un valor pH de 7,5.

b) Le desulfuracidén con el contacto obtenido se -
efectda sdlo después de la cuidadosa liberacidén del ca~-
talizador de agua. A continuacidn, se vierte 70 ml de -
etanol sobre él y se mezcla, bajo un removido intensivo
con une solucidn calenteda hasta 459 C 14,4 gr. (0,04 mol)
de 1- fenilo-2- qu% - difenilo-tiopropionilo-amino)=- pro-
pano en 130 ml 'de etanol. la mezclas se mantiene durante
30 minutos a 37-472 C. &l catalizador se filtrs a través
de un filtro preperado con un tejido de vidrio textil y
gse lava pof porciones con 170 ml de etanocl. La mezcla de
reaccidén reducide se disuelve en 50 ml de acetato de bu-
tilo- n y se revuelve durante 60 minutos con 120 ml de =

deido sulfirico de 10%. Se aisla 7,4 gr. (497 de la teoria)

Q../.I.
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de sulfato de prenilamino. Punto de fundicién 2442 C.

Ejemplo 12.

e) E1 niquel de esqueleto modificado x-50 se pre-
pare de 25 gr. de &leacidn de niquel y aluminio 1:1, que
se cuela a través de un colador con una luz de malla de
0,1 mm. La aleacidn se afiade, a 35-402 C, en el transcur-
so de 10 minutos, & una solucién de 85 gr. de hidrdxido
sdédico en 180 ml de agua (relacidn molar A1: NaoH 1: 4,6).
Ia mezcla alcalina se calienta a continuacién durante 1
hora a 70-802 C. E1 agua alcalina se refilitra y el contac-
to de esgueleto se lava 8 veces, cada vez con 180 ml de
sgua, hasta un pH 7.

b) 19 ml de niquel Raney x-50, preparado de 25 gr.
de aleacidén de niquel y aluminio, se lava con 50 ml de -
etanol y se mezcla con 5,4 gr. (0,015 mol) de tiocamida,
disuelta en 80 ml de etanol a 45°C. Ia desulfuracidén se
realiza a 45-40¢C durante 30 minutos. El catalizador se
filtra y se lave con 100 ml de etanol caliente. Bl fil~
trado se evapora Jy el residuo se absorbe en 50 ml de ace~-
tato de butilo- n. Después de la adicidn de 50 ml de dci-
do sulflrico de 10%, se revuelve la precipitacién durante
1 hore, se filtra y se lava neutralmente con acetato de
butilo y agua. Rendimiento: 2,2 gr. (39% de la teoria).
Punto de fundicidn: 241-32 C.

El rendimiento puede ser aumentado tratdndo el 1i-
quido de reaccidn filtrado después de la primera desulfura
cién, con una nueva cantidad de niquel Raney x-50, que se
obtiene de otros 25 gr. de aleacidén de niquel y aluminio.
Después de una segunda desulfuracidn se filtrs otras vez y
se lava con etencl caliente. En este caso, el rendimiento

del producto aislado importa 58% de la teoria.

ces/ene
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Ejemplo 13

a) Representacidn del niquel de esqueleto modifi-
cado tipo W 6 (7). En un matraz de tres boces de 0'5 1,
provisto de agitador, condensador de reflujo, ¥y terméme~
tro, se revuelve 32 gr. NaoH en 120 ml de agua, por lo -
que se eleva la temperatura lentamente hasta 50-522 C. A
esta temperatura se afiade 25 gr. de aleacidn de niquel -
y aluminio con los datos ceracteristivos que se indican
en:el ejemplo 9. La desaluminizacidn se realiza, a 502 C
durante 50 minubtos. El azua alcalina se decanta y el me-
tal de esqueleto se lava 8 veces, cada vez con 200 ml de
agua, haste pH 8. El volumen de catalizador importa 17 ml.

b) E1 contacto de niquel modificado W 6 (7) obte-
nido segln el punto "a" se une & 180 ml de etanol y se mez~
cla con una solucidn calentada hasta 202 C de 5'39 gr. -
(0'15 mol) de tiocamida en 100 ml de etanol. Se revuelve -
durante 30 minutos a 202 C. La mezcla de reaccidn estd -
tratada como se indica en el ejempio 9. Se aisla 3'0 gr.
(53'5% de la teoria) de sulfato de prenieamino con un -
punto de fundicidn de 240-32 C.

Ejemplo 14.

Niquel-Raney, que se obtiene por un tratamiento al-
calino de 15'0 gr. de aleecidn de niquel y aluminio (1:1),
por lo que 40% de las particulas muestran un grosor de -
grano entre 0'2 y 0'1 mm y 40 entre 0'1 y 0'06 mm, y ba~-
jo mantenimiento de las condiciones descritas segin el -
ejemplo 10, se lava 3 veces con 50 ml de etanol cada vez
y finalmente se vierte 100 ml del mismo disolvente sobre
é1. A la suspensidn se le afiade 36'0 gr. (0'1 mol) de -

ticamida disuslta en 800 ml de etanol a 50¢ ¢. El matraz

.0!/'..
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se evacua y se hidrogeniza con hidrdgeno eléetrolitico a
presidn normal sobre la sacudidora. Por el calentado con
une lémpare infrarroja se mantiene la temperatura a 30-502
C. La hidrogenizacidén se termina después de aproximada-
mente 36 horas, por lo que se abgorve durante este tiempo
1.050 ml de hidrdgeno (teoréticamente 2'2 1). El catali~
zador se filtra y s¢ reduce la solucidn bajo vacio. EL -
residuo aceitoso se disuelve en 200 ml de zcetato de bu-
tilo- n ¥y se revuelve durante 1 hora con 250 ml de dcido
sulflrico de 10%. Se obtiene 20'8 gr. de sulfato de pre-
nilamino (55% de la teoria), punto de fundicidn 243-245¢ C.

Ejemplo 15: |

20 ml de niquel de esqueleto C8, obtenido segin el
ejemplo 10, de 25 gr. de aleacidén de niquel y aluminio -
¥ lavado ademés hasta pH 7'5-8'0, se trate con 5'4 gr. -
(0'015 mol) de 1- fenilo -2- p%/g' ~ difenilo-tiopropio-
nilo-amino)- propano disuelto en 150 ml de etanol. Ia -
desulfuracidén se efectia a 202 C en el transcurso de 30
minutos. E1l catalizador se filtra y se lava con 170 de =
etanol. Se aisla 4'5 gr. (80% de la teoria) de sulfato —
de prenilamino con un punto de fundicidn de 240-22 ¢,

Ejemplo 16. |

33 ml de niquel de esqueleto, obtenido seglin el -
e jemplo, 10 de 40 gr. de aleacidén de aluminio y niquel,
se lavan neutralmente con agua. Después de la separacidn
de la Gltima agua de lavado se vierte 200 ml de etanol de
80% sobre el catalizador, se afiade 4'0 gr. de tiloamida y
se calienta la mezcla durante una hore bajo removido has-
ta hervir. El catalizador se filtre a través de une frita
Ge vidrio P~ 4 y se lava 2 veces con 50 ml de etanol de -~

95% en total. Después de remover con acetato de butilo y

coe/ane



10

15

20

25

30

- 23 -

acido sulfirico, se aisla 27¢ del sulfato de prenllamlno
teorético. Del agua madre clara, de dcido sulfdrico, se
ovtiene, después de la alcalinizacidn, de la extraccidn
final con benzdl o éter, de la destilacidn del disolven~
te y la traensformacidn del residuo con dcido oxdlico, -
270 gr. de oxalato, punto de fundicidn: 96-82 ¢, con -
une estructura no aclarada.

Ejemplo 17.

21 ml de contacto de niquel, obtenido segin el -
ejemplo 10, de 25 gr. de aleacidén de aluminio y niquel,
se lave neutralmente 20 veces, cada vez con 100 ml de -~
agua. Después de la separacidn de la Wltima ague de la-
vado se suspende el metal en 40 ml de ggua y 100 ml de
isopropanol. El niquel suspendido se revuelve g 602 C ¥y
se mezcla con 5'0 gr. de tioamida. Ia desulfurscidn durs
30 minutos. El catalizador se filtra y la base adherida
g é1 se lavae con 100 ml de isopropanol. Después de la -
destilacidn de los filtrados de isopropanol y de la ela-
boracidn del residuo con acetato de butilo y dcido sul-
firico, de 107, se aisla 4'1 gramos (78%) de sulfato de
prenilamino con un punto de fundicidn de 242-42 C.

Andlogamente se realiza la desulfuracién en buta-
nol- n. De 18 gramos (0'05 mol de tioamide en 180 ml de
butanol- n y niquel de esqueleto 08, obtenido de 62 gr.
de aleacién de aluminio y niquel, y en un tiempo de con-
tacto de 60 minutos, se obtiene 12'6 gr. (674 de la teo-
ria) de sulfato de prenilamino con un punto de fundicidn
de 243-52 C.

Ejemplo 18.

62'0 gr. de aleacidn de niquel ¥y aluminio con un

contenido de niquel de aproximademente 33% y un contenido

veiSunn
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de alumigio de 66% (grosor de greno mayor o 0'100 mm).
Suspendide en 140 ml de sgua, se trate durante 2 horas
a 20~50¢ C con 1'6 gr. de hidrdxido sddico disuelto en
167 ml de agua. Las condiciones de temperaturs detalla-
das corresponden a las que se indican en el ejemplo 3. El
contacto de niquel obtenido se lava 8 veces, cada vez con
200 ml de agua, hasta pH, con 50 mlrde etandl, necesario
para la eliminacidn del agua de lavado, y se vierte 90 ml
de etamol sobre él. La suspensidn se mezcla con $'4 gramos
(0'026 mol) de 1- fenilo -2~ (44, - difenilo-tiopropionilo
emino)- oropano. En 30 minutos se eleve la temperatura de
la. mezcla de reaccidén por medio de uh bafic de agua, hasta
502 C y se revuelve a esa temperatura aun durante 60 mi-
nutos. El metal de esqueleto se filtra y se lava 3 veces
cada vez con 20 ml de etanmol.

La solucidn de etenol se concenira y de ahi se aisla
el sulfato de prenilemino con acetato de butilo- n y 60
ml de dcido sulfirico de 10%. Se filira y se lava con ace-
tato de butilo. Como resultado se obiiene 65 gr. (66'5 ¢
de la teoria) de sulfato de prenilamino, punto de fundi-
cidn 243-52 ¢.

i~ fenilo =2- (1', 1'= difenilpropilo- (3')- amino)-

propano base de sulfato de prenilemino.

Ejemplo 19.
75'7 gr. (0'1 mol) sulfato normal de 1- fenilo -2~

(1'y 1'- difenilpropilo~ (3')=- amino)- propano, punto de
fundicidén 244-52 C, obtenido segin el ejemplo 10, se sus-
pende en 500 ml de etanol. Se afiade una solucidn de 24'0 gr.
(0'6 mol) de hidréxido sddico en 40 ml de zgua. La suspen-—
sidn se calienta bajo removido durante una hora hasta her-

vir y, finalmente, se reduce. Se mezcla la pasta cristalina

ceifurn
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restante con 200 ml de agua,se separa el aceite y se ex-
trae la capa acuosa con acetato de butilo. E1l extracto
de acetato de butilo (3x 100 ml) se purifica con el pro-
ducto aceitoso y se seca la solucidn obtenida sobre 25
gramos de sulfato sdédico libre de agua. Después de la -
destilacidn del disolvente, queda un aceite de color ama-
rillo claro. Rendimiento: 64'3 gramos (97'6% de la teoria).
Después de la distribucidn en baiio de hielo, la base de
prenilemino aceltose se cristaliza en forma de cristales
de color amarillo claro. Punto de fundicidn: 40-4292 C,

La base de prenilamino es prdcticamente incolors
cuando se parte de un sulfato de prenilamino con un pun-
to de fundicidn de 245-69¢ C, purificado segin el ejemplo
8.

NOTA REIVINDICATORIA

En la presente Patente de Invencidn se reivindica:

1.- Procedimiento de fabricacién de 1- fenilo -2-
(1',A1'- difenilpropilo-(3')~ amino) propeno como sulfato
normal, caracterizado porque, el 1- fenilo- (4,4, - difenilo
tiopropionilo-amino)~ propano, suspendido o disuelto en
alcoholes poco aleréticos con de 2 a 4 dtomos de carbono,
se desulfurs por medio de un contacto de niquel de esque-
leto { niquel Raney), que contiene cantidades considera-
bles de hidrdgeno adsorbido y se obtiene de aleacidn de -
niquel y aluminio por el sumento gradual de la concentra-
cidn alecaline en el bafio desaluminizante (lixiviante), a
temperaturas de 0 a 509 ¢ bajo la simulténea mezcla e in-
troduceidn de gases con una sobrepresidn de 0'1 a 5 at. -
que, en cago de necesidad, son gases inertes, como por -
ejemplo N5, 0 que constan de una mezcla de gases inertes

y gases que participan en la reaceidn, como por ejemplo -

ceifues
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N2 hi Hé, por 1o que le transformacidén se realiza interrum-—
pidamente o ininterrumpidamente (continuademente); el -
producto de reaccidn se separs, por filtraccidn o por decan-
tacidn vbajo presidn de gas inerte ( de nitrdgenc), normal
o elevada, del cgtalizador de contacto desulfurante y, a
continuacidn, el producto de mete se aisla como base de
manere conocida o dado el caso se precipita como sulfato
de 1- fenilo -2- (1',1'~ difenilpropilo)- (3') amino)-pro-
peno en un medio de disolventes orgénicos medianamente -
polares, preferentemente no mezclables con agua; con éci~-
do sulfirico, preferentemente como solucidn acuosa dildi-
da.

2.~ Procedimiento segim la reivindicacidn 1 carac~
terizado porque la desulfuracidén se realiza con un contac-
0 de niquel de esqueleto en forma de polvo, obtenido de
une aleacidén de aluminio y niquel, en la que la relacidn
de elementos es preferentemente Ni: AL 1:2 hésta 2:1, ¥
el grosor de grano, (dispersidad) de las particulas, im-
porta de 40 a 200/Apor lo que 70% son menores a 604 .

3.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2
caracterizado porque el contacto de niquel de esqueleto -
se obtiene porlia desaluminizacidén de una suspensidn de -
aleacidn de aluminio y niguel en agua, con soluciones de
sosa caustica de 15 a 25¢, preferentemente con concentra=—
ciones de 17-207, con una relacidn molar de 1'8 mol de -
sosa, sobre cada dtomo-gramo de aluminio presente en la
gleacidn.

4.~ Procedimiento seglin las reivindicaciones 1 a 3
caracterizado porque el contacto de niquel de esqueleto
gse obtiene'de une aleasecidn de aluminio y niquel dispersads
en sgue y sosa calstica, seglin un proceso en calienté, por

lo que la lixiviacidn del aluminio se realiza a tempera-
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turag de 26 g 329 C y se termina a 502 C y el nigquel de
egqueleto puede utilizarse una o varias veces en el pro-
ceso.

5.- Procedimiento segin las reivindicaciones 1 & 4
caracterizado porque el contacto de niquel de esqueleto,
después de la lexiviacidn del aluminio (desaluminizacidn),
por medio de removido, de decantacidén y de refiltracidn,
se lava con ague hasta un valor pH menor de 11, preferen-
temente un valor pH de 8'5-9'0.

6.- Procedimiento segin les reivindicaciones 1 a 5
caracterizado porque el contzcto de niquel de esqueleto,
despues de alcanzar el valor pH menor de 11, se deshidrata
parcialmente con un alcohol Cp s 04, preferentemente el -
mismo alcohol que se utiliza para la desulfuracidn, por
lo que, la retirada de agua,se efectlia bajo atmésfera de
gas inerto.

7.~ Procedimiento segln las reivindicaciones 1 a 6
ceracterizado porque la desulfuracidn del 1~ fenilo -2- -
ﬁ?v@,— difenilo - tiopropionilo- amino)- propano con ni-
guel de esqueleto, se realiza en un medioc de etanol, iso.
propanol, propanol o butanol- n, en presencis o ausencia
de agua, preferentemente en etanol de 91 a 965 y a una -

temperatura de 4592 hasta 60¢ C,.

8.~ Procedimiento segin las reivindiczciones 1 & 7
caracterizado porque la desulfuracidn se efectda en so-
luciones de etanol considerablemente concentradas, prefe-
rentemente de 10 a 20%, del 1- fenmilo -2- Qﬁ/@ ~ ditenilo-

{tiopropionilo-amino)- propano.

9.~ Procedimiento sezin las reivindicaciones 1 a 8

caracterizado porque la desulfuracidén se emprende, prefe-

veifoen
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rentemente, revolviendo bajo presidn normal en atmdsfera
de aire flematizado o de nitrdgeno, por lo que los gases
se introducen en el sistema de reaccidn también por bar-

butacidn (corriente de gases).

10.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 & 9
caracterizado porgue la desulfuracidn se purifica con una
hidrogenizacidn con hidrdgeno en el autoclave, bajo presidn

normal o elevada.

11.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 & -
10 caracteriéado porque el producto de reaccidn se aisla,
como sulfato normel, de la base 1- fenilo -2- (1', 1'- di-
Tenilpropilo -(3')- amino propano, obtenida después de la
separacidn del contucto del niquel de esqueleto y del di-.
solvente aleohélico, a través de precipitacidén con dcido
sulfirico en presenciz de eteres, alcoholes, bajos o sus
esteres, con dcidos, carbdénicos alefdticos, preferentemente

en acetato de etilo, acetato de buxilo— n o amilecetato.

12.~ Procedimiento segln las reivindicaciones 1 o
11 caracterizado porque la precipitacidn del sulfato de
prenilamino se efectla preferentemente con dcido sulfi-

rico acuoso de 10%.

13.- Procedimiento segin la reivindicacidn 12 ca-
racterizado porque el sulfato de prenilamino se purifica
por lavado en caliente con alcoholes, como por ejemplo por

la ebuliicién en etanol.

14 .~ “PROCEDIVIENTO DE FAERICACION DE 1- FEWILO -2-
(1', 1'- DIFENILPROPILO-(3')~-AMINO)~ PROPANO, COMO SULFA-

TO NORMAL", de conformidad en un todo en lo esencial y fi-

oifenn
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nes industriales a lo descrito en la precedente menoria
descriptiva.
Esté memoria consta de VEINTINUEVE hojas, escri-

tas o mecanografiadas por una sola cara a doble espacio.

nasrsa, 23 AGD. 1973

Por autorizacidén de la interesada.
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