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lde energia térmica (AET), (J. Chromatogr. 107 (1975), 351, ¥

" |AET analiza especificamente eltgrﬁpo nitroso (gNO), ¥ es ca-

lrevela que_élgunas dinitroanilinas contienen cantidades muy

REF: X-4953A SPAIN

-La presente invencién estd dirigida a un procedimien-
to para reducir la conépntraciéh de nitrosaminas en dinitroa-
nilinag. ) A

'El articulo de Russ. Chem. Rev. 40 (1) 34-50. (1971)
Eng. revisa la quimica de las N—ﬁitrosaminas‘aliféticas, en
términos generales. El articulo Anal. Létt. 6 (&) 369-72, se-
gin Ye resumid en Chem. Abst. 79 132915 reporta que se desni
trosgron seis nitrosaminas (no estd dentro del alcance del
proc%dimiento de la presente) mediante el empleo de cloruro
de tioniio. 7
La Patente Alemana 2,035,796 Off., segin se deébribié
en Ghem. Abst. 76:126964 e indica la gustitucién de grupos ni
troso eh comgpe;tos heterociclicos mediante el residuo ‘de con
puestoé organicos halogenadosactivados. La Patente Alemana
48?;795, segin se resumid en Chem. Abéﬁ, 24: 378, indica la
desnitrosacidn de TiCl3.,. i
La claselde'compuestos de dinitroaniline incluyen nu-

merosos herbiéidad comerciales, Recientemente, se ha desarro-

llado un nuevo dispositivo analitico cénocido como analizadoy

las referencias ahi citadas; y "N-Nitroso Compounds in the
Envi;onment“ IARC Scientific Publication #9 (Intermational

Agency for Research on Cancer, Lyon, 1974), pigina 40). El

Faz de detectar el grupo nitroso a concentraciones tan bajas
como 0,02 ppm mucho menos que las técnicas analiticas anterig

res. Ll -andlisis de diversas dinitroanilinas mediante el AET

pequeiias de nitrosaminas. Se ha mostrado que ciertas nitrosa-

minas.son carcinogénicas en los animales. Por lo tanto, es dd
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. #acterizado por (1) poner en contacto una dinitroanilina que

1(7) 4-trifluorometil~-2,6~dinitro~N-propil-N-(2-cloroetil)ani-

seable reducir la concentracidn de nitrosaminas en las dini-
ttroanilinas.

Este procedimiento ofrece una forma de reducir la can
tidad de nibrosaminas presentes en la diniiroanilina y redu-
cir la exposicidén de los seres humanos y del ganado a este pg
lligro potencial.

La presente invencioén proporciona un procedimiento cg

contiene nitrosamina, seleccionada entre el grupo que consis-
te en trifluralina, isopropalina, benefina, etalfluralina, by
tralind, tendimetalina, flucloralina, profluralina, dinitrami
na,'4Ltrifluorometi1-2,6—dinitro-5-cloro—N,N—dietilanilina,

H-metil-2,6-dinitro-N,N-bis(2-cloroetil)anilina, orizalina y
nitralina, (a) en fase liquida, (b) con un reactivo seleccio -

nado entre el grupo formado por 3015, PCls, PBra, POCl3, SClE

50C1,, 802012, SOBr2 ¥y TiClu, hasta que se ha reducido la con
lcentracién de nitrosamina, y (2) posteriormente recuperar la
dinitroanilina. \

Son dinitroanilinas con las cuales puede practicarse
la presente invencidén (y sus nombres genéricos en donde sea

disponible) (1) 4-trifluorometil-2,6~-dinitro-N,N-di-n-propil-
anilina (trifluralina); (2) 4-isopropil-2,6-dinitro-N,N-di-n
Lropiianilina (isopropalina); (3) 4-trifluorometil-2,6-dini-

tro-N-n-butil-N-etilanilina (benefina); (4) 4-trifluorometil-
2}6—dinitro~N—etil—N-metalilanilina (etalfluralina); (5). 4=~

ter-butil-2,6-dinitro~-N-sec-butilanilina (butralina); (6) 3,4~

dimetil-2,6~dinitro=N-(l-etilpropil)~-anilina (tendimetalina);

lina (flucloralina); (8) 4-trifluorometil~2,6-dinitio—N—prb—

pil—N—(ciclopropilmetil)anilina (proflurélina); (9) l-trifiug-
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.(1nterhed1amlo a la dinitramina); (11) 4-metil-2,6-dinitro-

rome ti1-2 6—d1n1tro-)—am1no-N N-dietilanilina (dlnltramlna),

(10) Mutrlfluorometll-Q 6-dini tro- 5-cloro—N N-dietilanilina

. fva a cabo la presente invencién, son trifluralina, isopropalj
e, b

E,N~bis—(2~qioroetil)-anilina; (12) 4-sulfamoil~2,6-dinifro-
,N-di-n-propilanilina (orizalina); y (13) (4-metilsulfonil)-
2,6-dinitro-N,N-di-n-propilanilina (nitralina).

Las dinitroanilinas preferidas con las cuales se lle-

enefina y etalfluralina.
En términos generales, las dinitroanilinas se prepa-
ran mediante una ruta de reaccién de la cual es tipicaila si-

guien%e para la trifluralina: -

' : NapC03 S
102 H0 » }jlc\)l (n—
l-————+ CF Cl -——~“-.; CF3

‘[pendientemente de la identidad, es deseable, y el piesente

Se cree gue las pequefias cantidades de éxidos de nitrégeno
que permanecen de la etapa de nitracién, reaccionan con una
orcion de la amina, durante la efapa de aminacién, generan
equefias cantidades de nitrosamina que pueden aparecer .en el
roducto final de dinitroénilina. Por lo tanto, se espera qus
cualquier contaminante de nitrosamina sea el derivado nitrosd
de la alquilamina empleada. Sin embéfgo, se Cree que ﬁﬁeden
también formarse cantidades excedentemente pedueﬁas dé_aﬁn

otras nitrosaminas., La separacién de las nitrosaminas, inde=~

procedimiento cumple con ese objetivo.

. El mecanismo mediante el cual opera el presente proce

.
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iimiento no es conocido con certeza, Se conoce, sin embargo,
que la nitrosamina se donvierte "desnitrosa", a una sustancia
que no| contiene el grupo nitrosamina. El presente procedimien
ro proporciona una reduccién sustancial en concentracién de
nitropamina, independientcmente de la cantidad inicial de nio
trosgmina. En la mayoria de los casos, la concentracién de ni
trosamina se reduce a menos de 10 partes por millén.

El presente procedimiento se lleva a cabo en fase li-
quida. En el caso de aquellas dinitroanilinas que funden a
temperaturas inferiores, tales como por debajo de 1409C., esJ

to se logra preferitblemente calentando la dinitroanilina que

|da a temperaturas ambiente. Adicionalmente, puede lugrarse

‘thidrocarburos aliféticos halogenados tales como cloroformo,

contiéne nitrosamina a su temperatura de fusidn o un poco més
elevada. La trifluralina funde a 54-552C., la benefina a 65-
69C., y la etalfluralina a 57-592C, La isopropalina funde a

309C., pero debido a impurezas menores es generalmente liqui-

una fase ligqyida disolviendo la dinitroanilina que contiene
nitrosamina en un disolvente. Los disolventes adecuados inclg

yen disolventes arométicos tales como benceno y tolueno; e

cloruro de metilenoAy tetracloruro de carbormno.

*.  La cantidad de reactivo que va a emplearse no es cri-
tica;'en tanto la cantidad sea sﬁficiente para reducir la cay
tidad inicial de nitrosamina a una cantidad menor. En general
son satisfactorios de 0,1 a 2,0 gramds de reactivo por 100
gramos de dinitroanilinaT

La reaccion puede llevarse a cabo a temperaturas so-
bre una amplia escala, tales como de la temperatura amtiente
a 1409C. Cuando se lleva s cabo el précedimiento neto, la

reaccidén se produce a temperaturas superiores a la btemperatu-
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Inefina y etalfluralina. La reaccidn puede llevarse a cabo a

Ea de fusidén de la dinitroanilina particular. Se han obtenido
uenos resultados a temperaturas de 70 a 909C., cuando se reg

liza el procedimiento neto con trifluralina, isopropalina, bg

oresidn atmosférica o a presiones elevadas,
El régimen en el cual tiene lugar el presente procedi
miento, variard con la concentracién de la nitrosamina, la
temperatura, el reactivo, el régimen de su adicidén, y otros

factores. La presencia de agua-es dafiina, El progreso de la

inicial en los niveles de nitrosamina, seguidos en algunos cg

prolongada de (1) la dinitroanilina y (2) los productos de qﬁ

‘lejemplos se hizo mediante un método cromatogréfico en gas sey

separacion de nitrosamina puede realizarse mediante cromato-
grafia en gas o mediante andlisis de AET. La desnitrosacidn
es geheralmente completa en menos de una hora. Los estudios

de tiempo del presente procedimiento han mostrado un descensd

sos por una ligera elevacidn en los niveles de nitrosamina en

n tiempo de reaccidn prolongado. Se cree que una exposicidn

tfosacién, a las condiciones dg.reaccién;'puede dar como re-
sultado una forﬁacién adicional de nitrosamina. POsteriormen-'
te, es deseable la disminucién de los tiempos de reaccién.

La operacién deseablemente toma la forma de neutralid
zaci@n y separacién de la dinitroanilina purificada.:

ElL siguiente ejemplo ilustra la presente invencidn, Y
permitird a aquellos expertos en la técnica practicaf la mis
ma.

A menos que se indique de otra manera, la determina-

cidén de la concentracidén de nitrosgmina en los siguientes

sible por detajo de 0,5 ppm. Una lectura "no Qetectable"(indg

cada a continuacidn como "N.D.") se considerd que representa
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|mientos que se describieron en J. Chromatogr. 109 (1975), 273

‘lagitacién, durante 1 hora. Se tomaron muestres a 30 minutos'

menos de 0,5 ppm de nitrosamina. Se utilizé un cromatdgrafo

de gas Hewlett-Packard Modelo 5711A pero el método puede lle-
varse & cabo con cualquier apsrato cromatografico equipado cqn
in detector de ionizacién de flama. Ia columns fue un serpen-
tin de vidrio de 122 cm. por 0,31l cm, de didmetro interno red
cubierﬁo con %% Carbowax 20 M sobre AW DMCS Chromosorb G ma-
11a 100/120, operado a 1009C. Después de que se leyd el pico
de nitrosamina, la columna se calentd a 2309C., y se mantuvo
ahi dqurante 15 minutos. E1l régimen de flujo de helio fue de

60 ml./min. Se empled una norma de aproximadamente la misma |

Eoncentracién de nitrosamina esperada en la muestra. Se pre-

araron tanto la norma como la muestra en cloruro de mebilend
“ Aqui son indicados de esta manera aquellos ejemplos
que utilizan andlisis de EAT. Los andlisis mediante este métq -

do se “levaron a cabo esencialmente con los mismos procedi-

En el contexto de la presente invencién, se considera que es-
te método es sensible a las concentraciones de nitrosaminag,
tan bajo como 0,05 partes por millén. En donde el andlisis de
EAT de las muestras reportadas a continuacién no mostréd nitrd
samina, ésto se indica como "N.D.", |
EJEMPTO 1: SEPARACION DE LA NITROSAMINA A PARTIR DE LA TRIFLY
" 'RALINA, PC1,

Se mezclaron y se' calentaron a 70eC. una porcién de
30 gramés de una gran cantidad de trifluralina con un andli-
sis promedio de 68 partes por millén de nitrosamina y 0,5 gry

mos de PClB. Ia nezcla de reaccién se mantuvo a 702C., con

y & 1 hora, y se analizaron en cuanto a concentracidén de ni-

trosamina. Posteriormente, la mezcla de reasccidn se neutrali-
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[EJEMPLO 2: SEPARACION DE NITROSAMINA DE TRIFLURALINA, PCl

26 con 2 ml. de solucidn al 10% de carbonato de sodio, las cg

pas oe separaron, ¥ la.papa acuosa se extrajo con una canti-
, ,

dad igﬁal de cloruro de metileno. El extracto de cloruro de

metildno se analizé también en cuanto a contenido de fiitrosad

mina.|[Tos resulbados fueron los siguientes:

Tiempo cuando se Concentracidn de

tomé la muestra. . nitrosamina.
30 minutos 1,2 ppm
1 hora WD,

-(extracto de cloruro
de metileno) K.D.

3

La reacpién indicada en el ejemplo 1, se repitid, ex-
cepto que (1) Unicamente se utilizaron 0;2 gramos de Pcla;
(25»18 temperatuia fue de 902C.; y (3) la reaccidén se hermind
en 30 minutos. Se analizd una mueétra‘en cuanto a contenido
de nitrosamina, y se detectaron 0,9 ppm. ‘

EJEMPIO 3: SEPARACION DE NITROSAMINA A PARTTR DE TRIFIURALINA.
PGl -

La reaccidén indicada en el ejemplo 2, se repitid, ex-

cepto que se utilizaron uUnicamente 0,02 gramos de PCl3. Se

analizd una muestra en cuanto a contenido de nitrosamina; no

se detectd nada. . “

RJEMPLO 4: SEPARACION DI NITROSAMINA A PARTIR DE TRIFLURALINA
PCl; ' |

La reaccidn indicada en el ejemplo 3 se repitid, ex-

{EJEMPIO 5: SEPARACION DE NITROSAMINA A PARTIR DE ETALFLURALI-

cepto que la temperatura fué de 1202C, E1 andlisis de una

tuestra no mostrd nitrosamina=

NA, POl
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Se calentd a 902C. una muestra de 30 gramos de ctal-
fluralina, con un analisis de nitrosamina de 8,6 ppm, se agrg
garon 0,2 gramos de PClB, y la mezcla de reaccidn se agitd dy
rante 1 hora a 902C. Be agregbd una solucidn al 10% de cartong

to de sodio (5 ml.) y las capas e separaron. Se tomd una

uestra de la capa de etalfluralina y se analizd en cuanto a
contenido de nitrosamina mediante AET; el andlisis mostrd 5
pm. de nitrosamina,
JEMPLO 6: SEPARACION DE NITROSAMINA A PARTIR DE ISOPROFALI-
NA PCl3 '
‘ Se separd en un evaporador giratorio, una solucién dd
xileno de isopropalina (50 ml.; que representa 35 gramos de
isopropalina con un anédlisis de nitrosamina de 33,5 ppm) en
fun evaporador giratorio durante 20 winutos a 909C. Se agregd
PClB.(O,E ml.), & la mezcla de. reaccién se agitd a 80°C. du-
rante 30 minutos. Se agregdé a una solucién al 5% de carbonatq
de sodio (20 ml.), y la mezcla se agité durante 10 minutos,
después se separé en un evaporador giratorio (15 minutos a
1002C.) y se analizb en cuanto a contenido de nitrosamina. EI

andlisis mostrd 1,9 ppm. de nitrosamina,

lentaron a la temperatura de reaccidn. La mezcla de reaccidn

EJEMPLOS 7-9: SEPARACION DE NITROSAMINA A PARTIR DE TRIFLURA
) LINA, SOCL,

Se 1llevé a cabo una serie de tres reacciones, varian-
do la cantidad de 50012 egpleado, la temperatura de reaccidr
y el tiempo de reaccibén., En cada reaccién, el S0Cl, y una poy
cion de %0 g. de una gran cantidad de trifluralina con un ané_

lisis promedio de 68 ppmdé nitrosamina, & mezclaron y se ca-

se mantuvo a esa temperatura durante el periodo especificado,

neutralizéndose después con 2 ml. de solucién al 10% de carbg
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e la serie, la capa orgénica se extrajo con una cantidad

~10-

hato de sodio. Las capas se separaron y en la primera reaccid

tgual de cloruro de metileno. Se analizaron muestras del conj
jenido de nitrosamina con los siguientes resultados:

Cantidad dé Temperatura Tiempo cuando Concentra~

S0C1, de reaccidn se tomé la’ cion de ni
- , , muestra “frosamina.
ﬁjem.? 0,5 g. 702C . 30 minutos 22 ppu
' '1 hora 11 ppm
extracto de '
cloruro de
metileno 0,7 ng/ml
Ejem.8 - 0,2 g. 902¢ - 30 minutos 3,9 ppm
Ejem.9 0,1 g. 1209C 30 minutos . 3,2 ppm

EJEMPLO 10: SEPARACION DE NITRQSAMiNA A PARTIR DE ETALFLURA-
LINA, SOCL, R |

Se calenté a 909C., una ﬁues?ﬁa de 30 gramos de etal-
fliralina con un andlisis de 8,6 bpm.de nitrosaminé, se agre-
garon 0,2 gramos de 80012, ¥ la mezcla de reaccidn se agité E:
00°C. durante una hora. Se agregd una soluciénvde carbonato

de sodio al 10% (5 ml.) y las capaé se separaron., El andlisig
de la capa orgénica mediante AET mostrd 0,44 ppm de nitrosami
na,

EJEMPLOS 11-1%: SEPARACION DE NITROSAMINA A PARTIR DE TRIFLU

‘lvo a 70eC. durante 30 minutos, después se neutralizd con soly

RALINA, PBr |
En una primera reaccién , se calentdé una porcidén de

%0 gramos de una gran cantidad de trifluralina, con un anili-

sis promedio de 68 partes por millén de nitrosamina, y se

agregaron 0,5 gramos de PBig.‘La mezcla de reaccidn se mantu-

cién diluida de carbonato de sodio y las capas se separaron,

La capa orgénica se analizd en cuanto a vitrosamina y mostrd
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. lreactidén fue de 1202C., y la cantidad de PBI:5 fue de 0,1 gra-

EJEMPLO 14: SEPARACION DE NITROSAMINA A PARTIR DE TRIFLURALI-

EJEMPLO 15: SEPARACION DE NITROSAMINA A PARTIR DE TRIFLURALI-

“lagit6é durante una hora a 909C, Se separaron las muestras y se

-1 —

,1 partes por milldn.

La reaccidén se ?epitié esencialmente bajo las mismas
condiciones, excepto que la temperabura de reaccidn fué de
002C.,/ ¥y se utilizaron dnicamente 0,1 gramos de PBrB. La con-|
centrdcidén de nitrosamina se redujo a 2,% partes por millén.
Ia reaccidén se llevd a cabo nuevamente esencialmente

bajo [las mismas condlciones, excepto que la temperatura de
pos. 'E1l andlisis de nitrosamina no mostrd nada detectable.

. NA, TiCl,
. Se calenté a 902C. una porcidn de 30 gramos de una
bran cantidad de trifluralina con un andlisis promedio de 68
ppin, ¥ ée agregéron 0,1 ml. de TiClu. La mezcla de reaccidn
5e hantuvo a 902C., y las muestras se separaron y analizaron
peribddicamente sin obrar sobre el contenido de nitrosamina.

08 resultados fueron los siguientes:

Tiempo cuando se \ Concentracidn de
tomd la muestra nitrosamina.
15 minutos 59 ppn
30 minutos o 16 ppm
1 hora 21 ppm
2 horas 3,8 ppm

NA; DICLORURO DE AZUFRE.
A 100 gramos de trifluralina fundida, se agregaron

D,2 gramos de dicloruro de azufre, y la mezcla de reaccidén se

analizaron en cuanto a nitrosamina, sin obrar sobre ellas.

[,os resultados fueron los siguientes:
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. Tiempo cuando se Concentracibén de

“sombd la muestra. - nitrosamina.
o ' _ 50 ppm
30 minutos 7,4 ppm
1 hora 7,3 ppm

EJEMPLOS 16-18: SEPARACION DE NITROSAMINA A PARTIR DE TRIFLU-

 bromedio de 68 partes por millén de nitrosamina, sé'agfegé

reaccién se neutralizé con carbonato de sodio y 'se analizd en

‘lde carbonato de sodio. La mezcla de reaccidn se calentd a

RAiINA, POCl3
Se condujeron tres reacciones con POCl§. En cada una,
ce calentd a la temperatura de :eaccién; una porcidn de 30
pramos de una gran cantidad de trifluraiina, con un analisis
e

ina_céntidad de POGlB, ¥ la mezcla de reaccidén se mantuvo du-

rante %0 minutos a la temperatura de reaccidn. la mezcla de

cuanto a nitrosamina, una muestra de la capa organica. -Las

condiciones de reaccion y los resultados fueron los siguien-

tes:
Cantidad de ""_Témperafg;a " Concentracién de:
POGl3 ’ de reaccidn nitrosaminpa
0,5 g. 709G, - 5 ppm
0,1 g. . 9o0ec, 10 ppm
0,1 g. 1209C. 14 ppm

EJEMPTO 19: SEPARACTION DE NITROSAMINA A PARTIR DE TRIFLURALI-

NA, 'Pc1_3, EFECTO DE BASE. |
Se mezcld una porcidén de 30 gramos de una gran canti-
dad de trifluralina con un andlisis de nitrosamina promedio

de 68 partes por millén con 0,2 gramos de PC1; y 0,05 gramos

20eC., y se mantuvo a 900C, gurante 30 minutos, después se
meutralizdé com 2 ml. de solucién al 10% de carbonato de sodic
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o hubo deteccidn alguna,

EJEMPLO 21: SEPARACION DE NITROSAMINA A PARTIR DE TRIFLURALI-

y las capas se separaron. Se analizd entonces una muestra de

a capa de trifluralina en cuanto a contenido de nitrosamina;

‘EJEMPLO 20: SEPARACION DE NITROSAMINA A PARTIR DE TRIFLURALL-
NA, PCly, BSIUDIOS DE TIENFO. '

Se calentdé a 909C. una porcidén de 30 gramos de una

pran cantidad de trifluralina, -con un andlisis de nitrosamina

bronedio de 68 ppm, y se agregd PCl5 (0,03 ml.). Le mezcla de

reaccién se mantuvo a 902C. durante dos horas, tomando y ana-

lizendo muestras periddicamente. Los resultados fueron los si

puientes: .
Tiempo cuando se Concentracioén
tomd la muestra. - de nitrosamina.
15 minutos 6,6 ppm
30 minutos <1 ppm
1 hora ‘ ' 4,9 ppm
2 horas 8,5 ppm

NA, 50,01,
Se calentdé a 120°C. una porcién de 30 ml. de triflurg

lina, con un andlisis de nitrosamina de %6 ppm, y se agrega~

on 0,5 ml. de 502012. Ia mezcla de reaccién se mantuvo a 120
C., durante und hora. Se tomaron muestras a 30 minutos y 1

ora. Cada muestra se lavd con 10 ml. de agus, se secd sobre
un evaporador giratorio durante 15 minutos a 602C., y se ana-
1izé en cuanto & contenido de nitrosamina. Los resultados fue

ron los siguientes:

Tiempo cuando se Concentracidn
tomd la muestra. de nitrosamina
20 minutos 4

1 hora e
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- él, excepto que se empled PCl (0,5 gramos) en 1ugar de -

zas, estando seleccionadas dichas dinitroanilinas del grupo

' lina, butralina, tendimetalina, flucloralina, profularila,

- 14 -

EJEMPLO 22: SEPARACION DE NITROSAMINA A PARTIR DE TRIFLURA~
' LINA, P015

Se repitid la reaccién indicada en el ejemplo

802012. Los resultados fueron.los siguientes:

' Tiempo cuando se Concentracidén de
tomo la muestra, - pitrosamina.
%0 minutos o 8
1 hora ' 4

En resumen, la Patente de Invencién que se soli-
cita, deberid recaer sobre las siguientes:

REIVINDICAGIONES

1.~ Un procedimiento para la separacl6n de las

nitrosaminas contenidas en las dinitroanilinas como impure-
formado por trifluralina, isopropalina, benefina, etalflura+4

profluralina, dinitramina, 4-trifluorometil-2, 6-dinitro-3-
cloro-N,N-dietil-anilina, 4-metil-2,6-dinitro-N,N-bis(2-clot
roetil)~-anilina, orizalina y nitfalina, cuyo procédimiento
comprende: o
) a) hacer reaccionar, en fase liquida, la dini-
troanilina que contiene la nitrosamina con un &cido de Le-
wis hasfa que se haya reducido la concentracidn de nitrosa-
mina, estando seleccionado dicho &cido de Lewis dél grupo
formado por BUly, P0lg, PBry, POCLs, SGL,, S0G1,, CO,CL,,
E0Br, y TiCl,, ‘ |
b) recuperar, posteriormente, la dinitroanilinal
'2.— Un procedimiento eegln la reivindicacidn 1,

donde la dinitroanilina égté seleccionada entre el grupo
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formado par trifluralina, isopropalina, benefina, y etalflu-
ralina.

3.~ Un procedimiento, segin la reivindicacién 2,
donde la temperatura estd comprendida entre la temperatura
ambiente y 1202 C, |

4.- Un procedimiento, segin las reivindicaciones
2 6 3, donde la btemperatura esté comprendida entre 702 y
902 C. - |

’ 5.- Un procedimiento, segin cualquiera de las

reivindicaciones 2 a 4, donde la dinitroanilina fundida cons
tituye el 1liquido.
\ 6.- Un procedimiento, segin cualquiera de las
reivindicaciones 2 a 4, donde el‘procedimiento se realiza

con un disolvente aromético o con un hidrocarbono alifatico

s

halognnado.

7.~ Un procedimiento, segin una cualquiera de
lag reivindicaciones 2 a 5, donde la dinitroanilina es tri-
fluralina, el &acido de Lewis es Pcl5 Y la temperatura de -
reaccidén es de 70 a 902 C.
| 8.- Un procedimiento, segfin una cualquiera de
las reivindicaciones 2, 3y 5 donde la dinitroanilina es
trifluralina fundida a 1202 C y el &cido de Lewis es S0,01,.
n 9.~ Un proce&imiento, segin la reivindicacién 1,
donde la dinitroanilina ésté seleccionada del grupo formado
por butralina, tendimetalina, flucloralina, profluralina,
diniﬁfamina, 4-trifluorometil-2,6-dinitro=3-cloro~N,N-dieti-~
lﬁﬁiliua, 4-metil-2,6-dinitro-N,N-bis(2~cloroetil)-anilina,
orizalina y nitralina. . '
10.~ Un procedimiento, segln la reivindicacién 9

donde la temperatura éstd comprendida entre la temperatura
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ambiente y 1402 C,

11.- Un procedimiento, segin las reivindicacio-

‘nes 9 o lO,«dondé la temperatura esté cbmprendida entre - -

902 C y 902 C.

12.~ Un procedimiento, segin una cualquiera de -
las feivindiéaciones 9 a 11, donde la dinitroenilina fundi-
da constituye el liquido. '

13.~ Un procedimiento,-segﬁn las reivindicacio~- |
nes 9 a 11, donde el procedlmlento se realiza con un dlqolu
vente: aromético o un hldrocarburo alifético halogenado. A

14,- Se reivindica por filtimo como objeto sobre

el que ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita:

UN PROCEDIMIENTO PARA LA SEPARAGION DE NITROSAMINAS CONTENIH"
| PAS EN LAS DINITROANILINAS COMO IMPUREZAS.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en
la presente memoria descriptiva que consta de dieciseis pé—
ginas mecanografiadas.

\»MaS;id, %1 Agosto 1,978
BERNA UNGRTA
PP
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