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CAPITULG S

Ganeraslidades,

Bl dctdo parshiiroxibenzolco. Obtenolién y soncgrafia.

Kateres diversos do dloho Actds, Ubtenciédn ¥y monogrelis,
Vurivadas asfnlicoa ¥ alauilicos e low antoeriores.
Aplicacionss (tiversas v estos cowpuentos ¥ Accldn germicids.
Hesumen ¥ conslusiones,

Bibliogralfisa,



CAPITULO 1.

DEMERAL IDATEEY , -

Debido & 1a gran faollidasd (1) con qgue elsrics mierarganitoes
nos e desarrcilean en protuntos mesdisoinales, alimentiictios, cosmb.
ticon ¥ otron productos qus eows los anterlores proporclonan a a-
208 miororgantisacs 1o% slemantios mutritivoes pars au <dssarroilo, -~
he sido necesario esplear sustansias, Jue ineorporddss a tales «-

productos, fmatdan su altoracién por la conteminacidn sicrobland,

oo censssuencis de la snoruwo lmportancia gque Peprssasntan -
opar sustancias, jue Jeblio a4 ay objieto se les llaax presarvadge.
res O0 conservalores, nara laa mbs dlversas industriss, 2o han he-

cho ¥ #e ocontinuan haclondo numercsas invesatigaslones sobnres Hiias

Lon proeservalarea o conservaiorss son definfidos {2) como -w=
agontes quimicos que airven parsa svitar o rotardar los sasbios .
que por sontesinacibébn microbiana, psrturban la produccibn, tersi-
nacibn y almacenaje us reduecen o destruyen ol valor de utilidad
de productos meoilaindlea, alisenticios, cosmbticos y otros que --
tengan on su oomposicidn metorialeas tales como aocviten, gomas, --

carbohidratos, ote,.

gn obel

G

que un nresarvador 0 conservador deba rountir oleres

tas propledaiss pars sor aplicables prectiecumsnte; entre lanm mhs
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faportanten poirien él:nra- 1s de ajerser una oficag actividad «-
son un bajlo porcentale s concentirezidn, le 48 no alierar sn abso
1uto laa nropteladas 1ol sraducto par LraAtar ¥ e 40 prosenialr ==
uns toxiatdad preferontensate naula, atendas ta sar postble su 1Be=

corporacidn «n al protusto.

e ottras sustancleas stilisatas como presarysioraf, 26 Ofe
cuentran 108 dateoros o} dealidn Ywenioales, los tel Aelic saliciltce

¥ las o) Aotio parant troxltlenzated.

o8 datares o 1o heltor benzoleoo $ nallcllles seosrentan -«
uns A01Y acelfn mreservativa (3), mlenilrms jue Yoz S3tores 48} =
Aetto paranytroxiuensoles auwn 33 o trea vecas nds slloazes up -

lop anteoriores, scf Jo jue aslaalmente Llienieft usy 4G ofivrme,

¥l &elin parahliroalbonzotaso no tisne aplleactionss srfet Leae
interasantoen, “yod auniue pressonta un cierto pﬁﬂ;r conn sustanolae
conrorvadora, dsate lo elerce 3810 a cuncenlracionas en mushos Ciae
Bo3 {17} no pormitidas; atemia este puler se vo anpllamsnts supew

rado gor el de aus dorivator, los buteron,

La ipportancia tel &clio varahldroxtbenzolico »ntd como pPros--
ducto intermedioc an la sbtoncidn e sus daterss, nue son los que

tienen importancia iniusnriael,

La historis 1o la anitcaeldn prdctica s 1o bst.ros de) Ae-
cldo parah!iroxitonzotico vilone tesie 1024 {13), cusnio Sabalitses
chite 116 61 primero e sus =muchos revortes %obre 8US USOS QUNG <=
agentes bacteoricidas y fupnglcldas, ¥p 1o afios algulonton s ariss

cloron un gran nimere de articulos, lao mayor parte =n sublicacios
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nes eurc;oas, Sobre las propielados ¥ uses do 1ow dsteres, perti-
cularzonte como preanrvativos para sustancias faraacbutiase, cos-
mhtlcos ¥ alimenton, % interds se sxtentitd a les Yatason Unidoe

¥y mepord sy produccidn somercial a principtos Ae 103D,

s &utares motilicn, o1lilen wrapilice ¥ vutilico han sldo
ostlellaton sny sytensanents, aundus o) parahliroxtibenzonto e e
peniciio ¥ otros baterss han 2tio tambibn pusatos o la Sispostetdn

en »}l comerelo.

El primer ratinoelmisnto oflein) de lop paranlirozivensostos
¥ine con ia atopelin del dster metiliso »n la nuints edictén de «
1s ¥armacopes Julza on 1934, que ahurs tasbisn incluye al éoter -
propilico. ¥stan dos Asteress »atdn snlistacon on ol suplemento de
1a sexta eileldn de la Parsacopon Alsmana, ol Cbdigo MMrsacbuttco
trivknieco que tamhién tneluyen u las sules #s sodlo, ¥ on otros -
nuzoroses compeniiocs., BEn los Estalos Unidos ol dster motilico fud
¢l primors adontato en e} Porsmulario Kactonal V11 y fuéb consscuen
Ltemonto aisitito en ls Parmacopsa le los Estedos Unidea LIXII, Jun
to con 6l éxter prunilitco, tdentificados, respsctivamonte, COno -

meLlilparabon ¥y garostlypsaraben,

Ha oo rejortada uns wglle varteds ! do aplicaciones para -
f3tos proservallvon noutros o incolorus, Tienen 108 BEributos =-.
&3lciopalos te ser smoncislmente no thxicos, no volhtilen y wleg~
tives en bLujus coneanirsciones contrs Mlveraos orgsniamos en solw

clones Acttup, neutras v sloniines,

Fl poter antisbptico te lon &steres Am) &oldo parahidroxiber
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roloo deprrte (MY el azxhidrile fondlilen libre das HaNsen, pues =

8l dnto &y Blr seata, 3ishe poier degapsrasae. Al pos efesplo, )

2o Lrata ls ome  $ladcites el Arlds paranldroxiBanzolss, oo o8 o«

anjer de uifao te moetlly, resmilia ¢! Aiter netlites Aw) d2ids -
an{stent

{{0Na

o, ‘ y‘f‘—, \“ -
(457\ . ﬁ,ﬁxgiﬂﬁot ?p/’ i‘ TEE iy,
1 e e fL ’

O%a TEHy
paraniirozibapsos. Eaver mrtllten de}
to dtasbatcn, davdn enisten,

o ses o)l anlue 0 31 motile, Jue Zaraps on awbioluio e propglediess

doa wntisdptioas ¥ ar tolaizerio In¥olucle »0 apui.

patn thals ttene pur obloto la oblencidn ¥y leteratnnetibn wee .

a6l poder comoe eonmervalur e derizadps e fxterss del feldo pare
hidroxibenzolas introincientso uns cadena hilircecarbonads en sl uﬁi
llo benobniew, dertivatos gue vyan o consorvar su oxhliarilo fenbltin

CO, -
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Bl ALIDG pARAMICROAIBEELOIN,
QHTINCIOR ¥ SSGOHAYIA, -

ESTADO MATUHAL - K@ Aol to-parabiarsyribeoreles 49 stushirs en luv
naturaleas {4} on lay hoits le Ualalps owaks, spe 1o cuntienon es
un 2%; formanin un ccmpuesto amloecular [4) con el Aoldo protocetd
quico en lan valnans verten fo CLatalpa bignoniodes; tasblién e nne
cuentra en las holas ¥y capulies o drintelltis rovusta, Ju forivie
do metilato o detlo an{ateo (8ci2o parametoxibangoloc) oo snhs .

abundante on ol Talnc segeis),

SIRONIMIA: - Aclio parapiiroXivenzoico; &cido parsoxibensoloo; kei

do0 parahidrextbencencarteriltoe; haolda paraor!wancencarboxilicos.
POANULA EMPIRICAI- Gy HgDy

PORMULA O¥SAUHOLLADA: «




PESO WOLFVCULANI- 13,18

COMFOSICION CENTESINALS- Cartono 80,67 %
’ Wardgeno 4.50 %
oxigenc M, 4%

CONSTANTE DY DIZOCIACIONI- X u 2.86 x 10°%  (4)
DEXIIDAD:- 0% = 1448 (4)

K1 Aeoldo parahisroxibenzslico 8 un polvo dlanco cristalinog,
S8 pucden cblensy oristales prismdtions {6) & partir de une solue
6idn 3e) Actdo en unma mescla :la xilenc.aloohiol ntilive ¥y cristae~
les con una moléoula de sgus 4m uns solucldn del Asido en una mes

ela de alcohol or{lino-agus o en una :io scotons-wlcohol etilico.
EJJIVALFRTE DE (11 ) EEUTRALIZACIONR: - 138 (8)
PUXTO D¥ YUSION:- N3-214°%C (8), (7)

SOLUBILIDAD: - ¥1 fcido paranidroxibenzoloc es fasilmonte acluble
an alcohol etilica (8).

100 =1, e bter & 17%C dlsuoelven 9,43 g. do oste Acldo.

100 ml, 48 acetona a 3% 1isuelven ¥28,7 de aste Aotdo.

¥l dctto parahtdroaibenzoico o3 sscasamants solubls an sgus fria,
(4):

A 0%0 urns parte el feido se dlsuelve on G080 purtos de agua,
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100 g, 49 agus Ilsuslven 0,307 g, 4e 2ste A2ide & 18.7%C
100 g. de apua Slausiven 0,452 g, 49 oste dolzo s 20,970
10U g. 4o agus tlauslyen 0,987 g. 48 osta &slido a M. 450
100 g, fe ngua dlaueslven 1815 g, te este &zlsa a 46,0%C
100 g, e agua *laurlyen 2,740 g, e ante holde & 14,8%C
Kl Scito parant iroxinenzotons o2 hastants soliubls an sgusk Birese-«

viente. Z3 tnsalyble en rloroforae ¥ sn disulflure ds carbons.

#1 helne paraniyroaibengolceo vz o) tadnere sp nare il Aoldo
saliciltoc {&etin orroetliraxibenzolcol, Forma los sarles (7] do «

salon wothltions:

SO0

o4

Como &pldon forma fsterea con los aleoholeast
CGOCHS
ANy
“ ﬂ parantiroxthenzoato de metilo,

O
Hlenio un foenol, oz capaz deo lormar ftores:

GUOH

,fp\x
J fo. purametoxibsnzoloo,
[

OGHy
58 puede obtonor otra serie e dorivades estorifiosndo al -~

grupo nidrexd con up radiical hetdo:
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4o, maeliinaranidroxitongnicn.

(43¢ *:{:?': ¥
El botldo paraniircsibenzoloo se tiltuls melor usands agul e

Bromotins) como indtisador.

Con soluciin s lorure fhrricv da un preaipitade asarfo ane

rillio, soluble en excenn de reaslivo,

Calentanio a TON-2U3%T se dewcompone sasl sunfitltativamente

en (0p 7 fennl,

Mundido ron sahiirito Ytaltey ¥ daldo sulluriso e fennlitee

lﬁ‘nﬁc
Con PCly da cusmpuestos zomulejos jue contlanen fhaforo,

da inatacable son 3U8l,. Sin esdbargo, »)1 parzhidroxiuenzoato

de suilo da con e} 50Clge, eloruro e parahidroxibenszoil, aceltuoss,

Kl &cido parahidruxitonzutco oh scelusidn cen dcess diluidae, -
ml roacclonnr con aulfato 1eé vimetilo A& paramatoesivenszoato de -«
motilo, ol cual a la sbyllietdn con dloall adlelonsl y aotdifica-
0lones subrecusntes, da HO-#44 le rencimieonto de &ctdo paramotoxy

venroico ds punto de fusidn 164°C,

QUTHHCIOH: ~  Kolbe eoncuntrd sue al o)l fenolato deo sodio os calen-
trde on gorrtonts le CO0p sa forwa sallcellato Jisbdilco y fenol, de

asuerdo zon 1a slgulente scuacidn:
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2 1 cog*——wr {( l A
T
T L¥Na on
feneto 4o sodlc. saliallato 3isb- fonol .

dico,
Uhtenténiones tanbléin alge de parahidrastibensoats 31853160 «-

come subproduste.

31 an lupér to fonats 4e sodlo se uysa ol e polasia, e for-
ma parahidreriboencostlo 1o potanio comd producte prineiuel ¥y un po

=

¢o de ortohidroxibenzoaly e potanio como subproduotol

COOK
- e
= “
2 PR P 1
N .
DK +1.4 ol
fonato de votnsio. parahiiraziben- fonol .

toato de potansio.
La reaccién da Kolbe on llevada a cabo a unk texporaturs de
170-180°%C ¥y rub patontaida co=zo el primer mbtodo Gti)l para 1a proe-

dueoldn ds Lotdo zaltalllco on gran esocala,

Tomunio la raaccidn de Rolbe como base, he atdo doseritos «

varios métodon pars obtener ol hetdo parahidroxibenrzoleo.

Uno de daton nétoloz, usalo industrialmente, es ol desarito

por Rrajkeman (7):

56 agrega fencl a una 20luctdn de hldrdéxido de potansto al --
50%; ol fonsto de potasto asf{ obtenido es recado & uUna tomporatu=-

ra  de 105°C v a 16 mm, e Hg do preatdn.
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3¢ sallonta s} fensto stw sotasio & 205%°C ¥ se introduce uns
sorrisente e O3, durante 2 ainulos, oon obiets le que reaasions
con ol hitrhxtto da potsslo aie se spegentirs 1ibres, fs debe Lener
sulduado le no almititr 20, & una tomperalura manar & 180%°C, porgqus

go formarfe &olds 2aitslitco,

Nesjpubs de Aste precarbunatasldn, sl Fenate e potaaly on ae
sarbsnatsto en lraz sbtapad, L& tompopraturs de garionatacidn ss ds
QE0-230%C ¥ letio tenarss suldads de no ezoeler los U20%Q, porgue
ol &oito parahliroxinsanzotloo as slesaompane arriba de ssa Lempera-
turs en fernl ¥ 0., La primera carbonatacidn se terds cerzs de -
dloy Roras 8 4-4 atmdafores de presidn, respubs da bate Llompo 8)
foenul protuciin an ‘testlisdo s} vacle, Gtguen loa earbonataciones
3o serce fe Jos horas cads una, destilaendo sl vaeclo el fenol pro-
fuoldo al finsl le caila cartvonatacidn, ¥1 fonol resobrado PEPTBe-

sents ARuraxismstemonte ol 354 lel sargado intalalmante,

Al restiuo e cqueda despubs de la Gltime destilecidn ae le
agroge agua auftclente para dar una solucldn completa. Huta opere
cién vebe llevarse & cabo a una temporatura abajo de 100°C, pore-

quae laus woluclionwes anlealinaa 4ol &dcido parahlidroxivenzolco ae dea

cumpanon al hervir,

¥l Ahlealtl os peutralizado con hotdo elorhfdrico ¥ la soluolén
8o diluys aun agua; 2o s&grégan earbdn, blaulfitoe de sodio ¥y pol--
vo de sino a 60°C. La soluciédn os flltraian y el foldo parshidroxi

boneolco as precipitato con Actdo slornidrico a 60°C,

Roacciones vfectuadas en esto wbtodo:
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,m«..._w‘ -
O

4311
fonol, fonato 46 potanio, \
kOB g G0, KRGO
[mael 8
2 1 062 ....... S ‘ 1
[
131 9 oy
fennra Jdo potastio. parahkidroxiven- fonnl.

roalo de putasio,

GOOR Co0H

¢ GKGL

OH

ds. parshidroxibenzslos

Uiral y Hodhan desortbon un mbétodo para obtuensr ol Aotdo pa-
rahidroxibon=utco, mbtoile jue ea unn adaptaclidn de la reacaoldn de
Kolbe ¥ que on Jt111 (7) alin Lndustrislsments cutindo ss dizpone ds
fctlo snliclllon on grantmas cantidadss, debido 4 que primsro hay
que atbtener ol salicilats le potasio, e servirh de materlis pri.

iza on 1 obtencidn el soldo parahldroxibontoico.
¥l méroio os (4) sl atpgulonte:

Sustancliasi- B g, e sslicllato potdaico; HCl conc.} oarbdn --
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desolorsntes,

Watertial:- Hatrar raolomto (10 o),.17 Laflo de arena; exbdudo =
park filtrar on colletits] melraz Kitssuto sadisanc
¥ extriio Miahner pe juelo.,

urastbng - poa dims,

Frogetizlentol- e introduce o1 sulletlato pothsics en up mALTAN
rodondo ¥ edpaciors ¥ ae rallenta en Yalle la arens a J40-250°%C .-
{Lemporatura ia) hLafol raztia e 8l degsrentimlenta o fetiol ses

instlgntificante (-4 na,j. Le mass oicura, una vei onfviada, %o 4%
suglye on e =meror cantlial postdble le agum, 3e aglta won sarbén

¥y se filtra., 0 1lnatdeo, tolavia e un golor psardo Buy osniro, se
preciyits con &ctdo slurnilirlen congentiredo hasta rescoldn mzul -
a) conge {uros 30 al.}; sl prestoltads, de up colar pamio, 88 -«e
fllera con vaclo ¥ se lava con poaca agua, Fl precipitado himedo =
26 dlagelve on la monor cantidad posibls de agus a la ebulilotén

{50400 »),); #e snade carbbn, se hlervse unos minutos sgitando y
80 filtra on ombuilo 1o agus caliente, lelando criatalizar por ens
friaztionto., 51 loa eristales separsdos no son complotesmante blan-
cO8, una ¥er rezugldos por filtractbn, a6 reerintalizan de igual

miinoera, sn la meanor cantiiad posivble de agus ascolorando con ocar-

phn vy filtrands en callente.

Heaccliones eofectuadas on oste mblodo!l
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2 ___'__‘_2::"9_ *C 1 : | (:Og
[2330) 4
ax on
salicilates Sipothaice paranidirositens fenol.
gonto ste potaato,
CoaX SO0
'4/# ‘/ Y
v PHDY ¢ JEGY
‘\\ ‘\y
QR ol
parshilidrozivensgato bz, parahldrozibenzaten,

iipothaico,

Kats métotu tione como principal desventala o) difiall cone--
tro! de la temioratura, ya cue 3l bsta as balfs, no se lleva 4 oa-
bo la tsomorizmcidn y 5! e3 alta, se Jeacunpune el fcldo parshies
Aroxibenzolco formato. Ademfa, adin sgirtunio aontinusmento, 86 Pew
g8 @) voptentdn 1el matraz on ol fando del mismo, Por todss Gatans

razonns este =btads proluce rondimlentos pricticos my bLajos,

La transpasictén tel dcldo ortuhtirexivansotco (hsido salief
11c0) on o)l tsbmoro on pars, ndlo Zlene luger ocrlentandio la sal -
48 potaslo ¥ no se variflca con la aul de scdio, ¥ smismo ofncto
fisomortzante inrl putasic 1o tisnen tembién el rubldio y el talio}

el salicilato tr rubldio se lsomeriza & 200%C v o) salioilato de

tallo a 20O0Q°C.

H1 stgulente mbtodo es una rodlificaociln de)l antorior y es -=

dencrito sor Gilsan y Hlatt (9} on la sigulete forma!
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En unm shpsuls 4e porcelans ae 2O om, se golockn 60 g, (0,43
moles) {Neta 1} Yo KpG0s, 100 g, (6,725 aolen) de Aoldo saliaflii-
€0 purs F 150 an, e agua; 36 aglian lentamento y Is soluclbn se
erape a & bhafn Mer{a hasts abtonsr uns aste saprss, 3146 Sual sé
anfr'a, e separs, se furte of polusfos Lrowss ) e sedA A 14 o8-

tufe duranto stos horas & 105.110%82,

¥l #1140 obtonido ss tritura 1o mhs finaments poelbis ¥y ae
gecs OLrs yer durants 4o Noras & 10%-110°C ¥ teapubs ae muole t&

haxenta,

.a morols fina o 3a

P

totlato potbsico 5 sarbanato 4o potasic
$0 coloca »n un malrazx le Tondo redlondo de 500 al. ol oual 80 0o
1008 on un hBafts te arsna, do tal moln juo quodle opnyuelts an &sta

haste ol cuella (Nota U} ae callonte a J40%C {Nota 3} ¥y 2o man-w
tinne osatu Ttemonoratura turantes una ¥y media horas. Dursants o8te -
tiempo, o1 461140 tel malraz se ugite o vaz en cuando oon un agl

tador 4e vidrio engorvadlo on wn sxireamo,

Suanto 18 rescaldHn se he torminate {(Hota 4) el producto se -
pasa todavia onlionte a un matraz s dos litres que contiene un -
1itro s ngus calionte, ¥l satraz le reoacoldn se lava con algunas
poreiones de la oiucifn calliente, La nolucibn alealinae se actiau-~
1a con &:tdo slernidrics concentrate {aroxteatamente 7H ml,), se
calionta huants qus cas! Ristva, 26 truta con b 8 4 g, de carbén -
decolourante y se flltre para separar o uefaas cantidades del fade
Boro en ,arg, &1 Cilirado se concoentres hasts un voldmoen aproximae

0 de 400 ce, ¥ se dejs nfrls © Msta seyundae ocosechs de focldo -
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]

eruydo as C1lItra con sucoldn ¥y se une & 1a poraién principal, el

o aif

]

pesc total del Kolido parelliroxivenzales crudo es 26 40-45 g, ¥
funde & 00-T11%C,

El Aetdo 9rudn ge dlauslve en MU e, de sgus ssliente, se
Hlerve por unos alnutos con & a & g. o carvdn tecolorante ¥ s «
filtea, K1 18gquido filirado se onfris el aswrro del 1us ¥y 81 o
pretucto ne Tiltra con sucelbn ¥y 2o lave con 10-18 co, ds sguUm -«
frin. Kl Acido purificateo pesa 2032 ¢, (To-na€ de) rersitmlento

tebrico) ¥ funie a ¥1i-ulu¥e,

Bota L.- o oaploa uwn eXevac 4e carbkonato de potasio pars evitar
Que la mosa 35 ezpaste cuanin se callonts fespubu, Aungue Ia zes-
elg ortginal on faertomesnta alonlina, no se obtlens una soluoldn

alara hasta sue 36 galianta la cldpnula,

Yote 2.~ Do asth forsa ol fonoal formato en 1& reagoldn destile -«
fuors 46 la smexela ¥y por 1o tanto ls operactdn Sebn llovarse & -«

cubo ofy cumpans.

Nota 3,- L& tLemperatura queo 8o conaigna o» la dsl baflo de arons,
ld interna ss e aproximadaments 230°C y dsbe controlarse quidado
sosente, poraue & Lemperaturas mfs sltas se proiucs una 108COMPO -

slotdn,

¥ota 4.- So pusile averiguar que la roacotdén ha sldo cespleta tran
tando una fegena parcidn te ln muss con 3 a 4 co, o agus calien
te ¥y metaiftoando con dotde elornhiirico congentrade., Como o) Aot~
19 parantdresibenrolceo e relativasmenta soluble y el Acice asliof

1100 lu o3 gy poco, 1a sunencts ‘s preciyitadu en I solucién vy
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via tndica que 18 resselln ha tenide lugar completamenie.
Roscolones sfoctuadas #n oste wmbiodot

Kg€O3 4 Hy0 e KOW g KHCDy

= l
1 EOR s g ] 35130"
coon wor
S
(47 4

UH
e, wsltefiltico. saitatinto 2tpnthatcn,
CQoK
/\ P
B §
2 .Mgﬁg:g$y, : l 1 1 002
RN T
oK O
salicilateo dipoténton. parshidrogtitenzoa- fenol.
vo aipathaleo.
COOK MNOH
."ﬂ.
i 4 2HCL e P
R
Ok
parahidroxibensoato Ao, parshlidrexibenzoloo.

dipotistoa.

¥oto wbtole elimirs la poaible formacidn de sapsstamientod -
de la morels rracclonante en ol fondo del matraz durante el calen
taumionto, mealsnte la alicléin de un exceso de carbonato pothsiceo,
que actla com. funlente, 9in embargo, aldn extste sl problema Jdel
sentrol de ls temperatura, jue reflslsa su influencia on la obten.

oidn e un rendimiento Lustante bajo.
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gero whtodo pars prevarasr o) Setdn parahldrozibenzoice {7) -
A bara en Is reacnldn e Soliver ¥ Tismann, ¥l fenato 4o polasic
on oxlentade ot roliuzibe alzalina e retraglorurs de sarbanci el
prodfucte princloal e la rasceiédn o2 &cido parahlircxivenzoles --
ohterténtons mlgn te Aetle eslielllse roms suborniucio.

# CUly
"~
e ! ¢ ka1
.,
il

]

| R

3]
Ol
e
/”
L1 [+ 33 ¢ w0
™
aH

o whtots utilizato industrislsmente, sonsiste {4} en calen
tar 1a sal tipetdaion el hetio saliellico a LHOPC ¥ o prastdn en
dutoclaven, A3l so Yogra una taerartzactédn totsl sl deido wsdisf
oo, en lupar le fdomerizarse 14 mital, fomo oourre con slgunos

te lew witpdos antes descritos,

Zamuile, ve L Feouarisde (9) usa completa tranaformaciin dael

-~
fd
-
o
~
o
-
=
e
e
-
e
pos

o oa Aslln pasabicroxtesnzeteo cuanto la aal dipo--
th3tca "¢ dae Sotis ae oanl rata calentérdola al vacfe y calen-.

Chtidoln !v-‘ﬁp.afxr‘; ny atebalors de (1),
o

drAate il we nan tesceite métodun an lon cuwies se utilizan
Aot saitellten o teno) como =aterisd prisun, pere hay otron mi.

Lodos cpas 400 lizan ~teas materisles come ounto sle partida, intre
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41102 ma pucten zilar oz stgulenise:d

¥ paracres=l la Aolde parahldrosivenzolec {73 euendo se Dun
40 grn "Nidrdel e te potasto s te esilo, poneralmente an prokensia
do agonton cxidantes zawe dxlds as plowo, fhrries o perdaids e -

waGgRnens, La resactdn suele der represeniada oomo slgusi

TRy ooon
e § I R
SR
seracrsasl kot te parantiroxibanyoloo,

¥1 4atdo parahidraxivenzoles tanblén se puets sbtoner {3 oa
lentantey el pavscrescl a 70YC con sxoszn 4o pirosulfato do polacs
80 pare formar ol pararresaaisulfate te potastio, gue os selentads
cun Bidrbxlio lo potasic y pormanganato de potasio. %e pasn une «
sarrients fn sannidrido aulfurase a 16 mezola, para siisinap sl e
eXopso de potzanganats Je potasio ¥ finaloente ae soldula con 50&
40 clourniirtian, %o caltonta pars quae se hBifrollge ol bater sulie

ricao, For enfriamtento an crtatellza ol doldo,

¥l det i narahiircribengolco se obtians por cilazoacidn de)l «
et tn para-aminotenzoles vy tescompostatdn tel compussto sus resul

ta por ebullictdn con aguat

2204 COON
v HEL g NANOp e | v XaCl ¢ 2iigo
N N
Wi, - )
|

N
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c.a;:au ﬁ;ﬂ
TN, i
2 T MR {f a

Pl hetin slorobensoales ts alds teaabibn {7) usedo en 1& propa
ructin 18l bello parantiecxibansolon, ¥ste zampuesto fub calentas

o ogon SO oa ANIYD oy oa anae prealln ta 1A mtmAeferen an pirsasnals
h L

de foafats ialilen. lo sntuve una aesola te Srxite ir il fenlle, -

Aotio ssltelltisc » Aelis paraniiroalbentolen. La ressstdn sz cate

Tleada gun gobras ¥ tompuasios le cubra,

¥ el isyarrollo de Sste tratale se ahtuvo a) Azlde parehlee
Arsxiusnsotlon neilente una MY edliats, on natto Astio, de)l éaver

proptlico o nipasel, -exin la stgutante tdontoa:

Yo Lraten 40 . del Eaver pronfilico e} elan pnzabjdrux!bug
tolen aon solucidn te Aetade gloralsrlco sl 20% 4300 nl,) 60 un o
matray reotonto son reflrigerante ds alre, Ja hiervs suaynaﬂu;p‘g -
refluto agitan ‘o cunt intnsente haista uda desaparonca la p&r%uriix
sceltusa ¥ trandparcnle oo un princivio ¥ al final ligsranante --

ararilisnta {unas cuatre horas, asrarieadasanta),

Je tota onfriar y as Flltra son sucotdn, lavando a) precipie
talo con azaa Holals hasta ie Ya zolucidn e pnsa el ff{ltre no
Ao reasccidn e stovtruron, La scluctdén qus passa ol filtre se sonoen

tra ¥ ae snfria, ¥ nrectoitado obientdoe Se une al primerg -c-vwe



-

demsuds do lavario oon agus Melens, sowme an el esass antarlor,

¥l precivilale aal obteanido se 3ese a 1w eatulan s JUL-110%C

durante las hsraa,

tan reancitonss sloatusiss en wn%ts abltodo son las stgulontes:

N 3 CiefoHg)y~ Ciy
It
nipasol ke, paraniarugisaspieles, olorure de proplle
leniimtento tedrico 3.4 8.
Hendistonto prictico 3. &
£ to rentimlente abtenlis vh.8 %

Punto 4o fualés el delde parabidrosgibeanzolco obtenldol 238%(
Fruivalants ‘o neutratlzacidn te)l Aslilo parshidroxidsnioloco

obtantdoi 134,

Como pusde apgrestaran, sste mbtoio original naesiro es muy
fhotl 4o prasticar v alends produces un gran remiimlsnto. K1 nipa-
80] o3 ys un produsto comercial qua se sncuenira con fasilidad en
o} moroado a presio reducilo, Yor tolama2 J3tss ratonss sonsidera-=

mO3 juo aste mbtaln ez ol Juwn lebn usarse gon proeferoncis para iIa

producetibn el detdo parahtiroxibsnsclco,

El 4otidu parahttroxinenzoles se puede difaronclar del hcludo

bonzoloo an us =) primero ss insclibleo on sulfure e Carbenc §



i

ol tegunty o3 azlublie., Apligents s3ta sropladad 28 pueden sapae-e

rar asboax Azt ies te una negola de Adiloa,

R Asln pareniiroatvenialon %a poustle Alatlagutc ¥ soparar -
ol Aalin artehiiresinenzalas (hello 2altialiten! an tie 2l prims-
ro ez inacluble en sloralofme 3oel veminie pe solubls e Bp. ulra
srusie tsd e oxtos Aalins Gaais can o) atema oblatp, % ia i fue
3 Aotdy aalielling es sulimable ¥ &l parahlirorlBansalco no. -«
Tales &olics se pusten et lspule en ye ol amltalllen son al ale
arastde agul sazura F ool el paranlaregles

Bonscios 16 Gt presinitals Anariilo a

i

myp Lo, #wolutle on sicesc e
react iwo, Gtra prouistal rae ha et fn utilisads won sats sroudeite
on 3x mayopr aniubliiflis? e glertas aalna del balin 221128lioo =
£7]. ''re patonte lesgribe la senaracifn e ilfereniez dolioa Lene
roteog 3usatitul tos 'sunmbrisagonte o neutral®~actfin aniectiva --
con Aetios alpoerales, Une alentle {aionesa prowsge atro ndtodo -«
sare Ya sansrpelda e ios Aatios iara v ortohtdroxidenzolco, Ulee
148 una Sal alcaling el Aot 'y sailcofilion aa 3 woces mks soluble

e la iel hdaton parahidrottuonzatieo,

¥\ Aetde varalt irowvibenzoleo e tforoncle 4l Acido mstahl-
tForibentatin e dde e Delmaro, funtlio con anntdride Ttdltoco y

Aetta sulclirten ta fansiftaleline ¥y ol degundo no.-



S AP ITTRLO I

ENTHER LY I9onans oz Hicu astiba,
GUHTENTION T RIRIOALRIA,

Lan dstares tel Aot lo sarahlarniitenssicn 9l CoMminmanie ~w-
usades ofn praparsciones farmaxdnl toan, saimbliess ¥ produdtos ---
slimoentivios, tunt fon batearen meslilen, eriltaon, proplilieca ¥y buc£
Tlea, e luemgitet e ls taena sliiflles akilme fo mayor sfeotiv)
dad prdottea on sotas Saterss yuvgc» Aoy e Leas 3 SUALrs SArtWes
nes, o3 lecir, jos &steress ruplliten ¥ batililco, pussto spus fos -
bdatoras méa bajon son mas sulubles paro menas setivos, (13) y loa
whs Aliss aon tan fnaclubles, -us uné 2antitat auflelsnte para LA

inhibiatldn as 4 rlet) muntepgulr an solueidn scdosa,

SHTEN METILICO NEL ACIDD PARAHIDROLIBHELOICO,-

JIROWIMIA: - Mater matiltico el Acldo parsoxibonzolco) buter motie
1teo de) hetlie 4 htdraxibenzulcs; éstar meriilco del helido 4 oxie
bonzolco; paranlircxibonzoalo 1o metilo; paraoxibanzaato ds moti-
10 4 nidraxibensoaty s motilo; 4 oxinenzuato do moetilo; Hipagi-
Na; Netiloarasboeno; Yaranept metilico; Solbrol; Nipagin M; Tegosept

LIS

AINMUL Y SV THI0AS - CoHaly
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PORHITLA TTEMARAOLLAMM -

PEIO WOLECULAR: - LERL0H

CONPOAIICION SVNTOSINALL - Larvonn 83.18 %
Ridrdgeno 5,26 4
ox{ gono 3.8 £

FUXTO D% MI3I0N; - 125-127%C {731, (1M)

¥l paraht iroxibenzosato o metilo as presents sn {(12) orista-
los blancos o on uoivo blanco ortetaline, Bs inodoro o tisne Un -

28bL) vlor caracterfstice y llgers sshor ursrte,

Y éator metilion es cspas ie extatir on o3 moiliflecuciunes
Cristalinaes {15}; cuanito este compuestc os aublimado 7 lud vepoe-
res de sunlimactibn san enfrialos, a2 cbhtlenas un profusto e fun-

de & 11037%¢; camndo lows yapares do sublimacidn no son enfriados, -

o} &star resultante funtis~ a 196°C,

Laz ton moiiftcactonss (7)) son clarasonte 1tstinguidss el -

Bliroagoptlo e polarizactidn, for recristallzacién del producte --
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de mAd? Balo punia de fualln se obllens ia mustansla con o) punto

de fyatédn wmboe alln,

AOLUNILIDAD Y -

100 . e 1t aan ) went

hpas s 1072 1IN} D.7F g, de paranisroexibonsosto de metile
AEMA & PSS 25 g, . ' *
Apus & Ag*s 2o B * *
Natann) & U&% A . - "
Etanol a VL€ BR.G K . "
Proplidngllient a O E. * "
Gilcorina a 25%( 1;? e ® *
fcotis te cavahiuAls »

“h®C 0.5 &, " *
Aeetunk & do% ) 64,0 2. " "
Benteno v LS 9.7 R, " "
Hlor a iu¢ 23,0 &, . *
CCl, & un%¢ » .l g, " v,
hcolto Mineral H, 4, P,

& us%C v.01 g. * "

CluNi- MY Gsrer metilier sl koldo parahlurexibenzol--

©o puels {lentiffearso de la slgutents mmnora {14):

Biaplvar LU0 mp, el éator en 10 ml, do blardxldo e avdio -

IR y rorvler duarants 30 minutos, perailiento & 1n soluctdn evapo-.



«<Bhe

raFde Heala uf ¥oigaen 4e fePds e 5 s, Palriar, asisiflzor is
sptuctla zon &atie sailffriss liults: flitrar los cetetales srodu
M

eldon, Savarlos varlas veoss don pepiefar psrolspes de A ¥ g

tar en Uy terscain® cnn Aefis wlfrtea, ¥ Leatin parald

- 2 L Dy -

seton vhtentin fuande afte-s Tas FIY ¥ jas 20(5%¢,

grtetdémo. %3 3a nha Se I¥ e restin v 3w lentetdn,

Jeftirz:~ Snlentar 522 mg, inl delor an 10 ml. Jo axua & H0%G ane

153

frisy y filtpar: Fitorgn ea peutes o 4elis al papel tornascl,

i
o

Clypuarusi- Jalentar %ot Jrasoy el biter an 19l ml. de agua, ohe-
Srier, spregar ague para restaursr el roldpen originsl y flitrar
a travdks te algetdr, A N3 ml. te)l filteato sgregar un 211iidtro -
te hatad nlretes v oun mtiflites o seluslbpy de nltrato ode plata
¥, Cual culer Turblie:r prouctia ne tebsrA sxcwoisr a la que xe

‘Widce wi o up blanzo sl susl se le agregd U,% mi. ste fofdn clorhi

Irten Y.0UN LALU ppam).

Sulfatenic A 10 =), 48l filtrate oblontao en la pruebi e oleru--
FU%, apfognr uias cuantis golas de doluoidn e clorure de barle -
1K @ : debe ghaeevar una pusencls e turbider durants 10 sinutos.

TN IKACION: - En oun satraz (19) ofngpanss unos clos granc: exscta

.

2ol pasntas el Astes seoliton, secedu previamente a HORC Suran



cienze 4% o2, de hidrdxide de sedis (X ¥ Lhvens
se Jas narsics el SALEKE Lof AFUA, SLhCABe el malrar sof un ¥lee
drio te relod

, Blbreane s imvemeorte JuFAnts W Nore T shiriese, -

¢

Agrbpuense ynat nimtn getasr le arul de bSromatimel ¥y valfreas el o«
nxcesc ‘o mlarfriin e w7t con kolfe BalfGrtco IR naia lgusiar

>

8} colinr te una ol iatie Lamndn o de B3 ML ye conterga Leukl sans

+ LY
tida1 e Intloadsr. la snluclén lempls

Mtieane UL 40, 6 BUliuees

e

FARASIDROLIBERZIOICO,. -

SIBOKINIA . Eaver etiilco 2ul Aeldn paranrivenssticeo; &sztor o1{ll.

e 181 hetlde 4 niiroxibenzoleo) &ater atf{lice del Aclio & Gxibene

-

Fabtirogioengosts de etils) veracxibentoale e etlilo; «-
4 Mideoztiuenyostn e atilio] 4 oxivenzvatsn 4w elilo: Hiilparabens;

neant K Blpepin AL
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PORHLLA DFIAMRILLATAL -

i
{: it
4e “‘“?u
Sy /f:;s
i
24
. PRS0 NOLECULARI~ 168,30
COHPUSICION CHETHALIWAL:- Cartns 66,07 4
Marbpane ‘ 4,08 4
crigeno 2,50 £

FUTO % PUS10%:- 11a-138%C  {7), (13}
Kl &stor atillecs el fetdo paranitrosibonzolcs se presents «
en forsa de polve hlance o on oristsles blangos, Ka inodoro o in-

saboro,

SOLUBILIODAY: -

100 g, 41 flsuolven:

Apua e lnve (1) 0.0 g, tel édstar etilico
Ague u NG 0.17 R " "
Apua a HO9C 0.6 g, » »

olanal a 0% 115,00 g2, "



P ; B

300 g, de: Gisusnlvens
Maral a 150 “ TR0 g, de) betsr etiltec
froptibngiteel a 350 25,00 &, * "
Gifcerine & D50 G50 g, - -
heolte 1o racshuctae o 400 1.0 g, * -
Aeotans a NG B, 00 g, . *
Bencons 5 ¥L*C0 1.5 g, ® .
Brer & 24%C 43,00 g, * b
o S 090 g. * *
Acolte Winmerri 9, 3. F, a 25%C 0,095 &, - "
ARTER PEOPILICT DKL AC10 PAKRAHIDROXTBENZOIO. -
SINGHINIA:- Ester propcilteo del datilo paracxibenzolco] 8ater pro-

pdilteo tel Aciie 4 Blirstibenzolea; 8ster propllites el keldo 4 -
exlbesntoleo; parahlirvativengoato de propilo; puraczibengcato do -
#ropllo; 4 niiroxibenzeato e propilo; 4 oxibenzoato de propilo;
Fropliparanoeno; Yapasept propi{licoe; Teposept P, Hipssol M.

N’{IUL& TRFINWI A CXU}‘X\-}O’

CO0- (CH2) Oty
PUMHULA 25 AROLIADAS - ]



e
PRIG WOLFOULAAI. 104,13
CONPORICION GRATES S MAL! - Dariens 8650 £
B sebgann 4.47 %

safgeno 2% .55 £

FUKTO 5i

[atha Ec R0 2RV 118Y, 133}

¥ dever gropdliec Satdn paranlirasibdaigoles 38 prerants
B oeristaley insoleorss o osn o ewi¥e Bleses eriztaline, ¥s inodore o

Llene un clor 3Bl v carasteristics,

JOLURILY A, .

104 L e Disuclvens

Arus & Lo%8 {12} = 8,085 g. el éster propilice
Agua & T5%C o.05 g, - "
Agun & HOYQ 0,30 K. " "

Matanol & ©5°g 124,00 . “ “

Klancl g 25%¢ 25,00 g, " "
Feant\d I T M4 3 " *
Sropilinglitlenl & 25%C 28,00 g.
. . e . ]
Glicerine & V590 0.4 g »
- N . »
Atolte e cacatiiate a SH¥C 1.4 &, "
Acu!,' Siae Ry {3 % - ”
One & JSnen 105.00 g,
W £y - b ¢ -
Bsniceny & o8Ya 3.00 g "
Etar g H0c 50,00 K. " "
Ci’:}_‘ a L ) 0,8 ' " "
. L1 “
Romite dingral 0L &, P, s UREC e.03 8.



TGENTIPICAGION: -

ng., 181 Betar 81 10 =Y, dn =
Bidrdeids te acile 1% ¥ Beryisr durablie 1) minulos, Peareifiie 1R -
svannractihn Beata n rallmon 1o zeraa ‘e 5 adl,. Infrlar 1s sezcls
¥ meltiftasr cultalvrarente pom Selie seiffrtes $lyuldn, Yilteae
danpabs e enfriar, Larvar varlas vesces sun popuefias parsianes de
agie ¥ sacar en lmmesaiar ta dst3n aulThrlze, Bl Aollo pacahldro-

Xivenzoten Yiheratlo Pumie entre FIVLE1LYE,

La lgulents reapcthn 1a % yers 1lanliflcer mblo & los bgaa

toras srobiiten o veratiles:

Trhtesa (1%} une peguehs snrabldn del datar son un centimetro
edbles fe uns suiustdn al 1% 2o mentierodentaldehlin en Acldo aule
Mirico condentrato y calantar la nesale con precasetdin. ¥l Sster
propiiten Aa un salor rolto con genainlliited de 0,00 &g, ol boter
pencilico 44 un culor amarillo on £rfo llepanio s aer verde al o8

lantarse, m yoris asertilonto sl hay =ensa e 3.7 pg. cia Satar -

benellicu ¥ tlone ana tensibiliias ds ©,3 3g,.

La Yarmacopen te Yoy ¥arados Unidos {34 desoribs lay algules

tes pruesbas e parona pars date dater:

Relidogi-  Calentar St mg, “ol &z ar on 10 ml. do dgua A H0YC, en

friar ¥ fiitear, ¥1 flltraty os neutro o Aetie a1 tornasol,

Hoaliuu a Ya tgnlcoténi- De no =k de 2,054 de restduo,

Clururant- Calanlap un grarg (el dateyr oy 59 @Y, do AguUs, OMere-
y

frisy, apragar agua haste complotar ol voliizen original y filtrar

¥ 2, te Ty woiactAm flltesia nu maestra mAN clordroea cue los .-



que gorresnaonien & O.U5 al, ix &aldo slorhlirizs 0.08N (380 pomn).

Bulfatonl- A 12 @), 2e} IFtirradn shtenizy en la prusba le ciotie

ro% agregar tres gulas ja datls slachlirice 44lulds 7 & golat Ae
cloruroe te Lario LB B se graluse turbliles en dlep minulos,
ETEBHIBALICNR: . Onlanaer shoan nalrat seroa (e M g, s¥sclamenta -

S22

pasaios de heoptiparansny prevlanenie secxis a A5%C Jurante 288 «
heras, agrogar 40 ml, 20 mi:irdslis te sodlae 1% ¥y lavar las pars«e
tes tal matesr wnp oageps, Tanxie aan oan ¢33els le relal, Horelr -

sumTenente Lof 4fvd hwPa ¥ enfriar, Apregar I gotas ds oazdl de b

H-

Bulimal {ffaciver 010 2, lo azul le Lromotisal en OO0 go. Jdo al-
sobiol de 50% y £llirar 2t as noaosxrﬁﬂ? y tltular e} sxgeso de hi
irdrtde e spdla eon Aelis suifirioo 1Y hazis anosnirer ol colar
38 une solaall tanndn te pH 6.4 conteniendo la nlama cantidad de
tndicstor, fa aclugifn tampdn contiens U5 =1, de moluctidn 02X de
ToBYatle esupuputhdten ¥y P%. ee, ole soluctdn O 1 e hitrdxidn de
101le 41lufie hasta hacer 100 gc.., Sieciatar una lsterminaclén en
blanco con J.a =tsmas cantilsios s los mis=mos }aaet1VQa y dao ia
miooa maners, Tala @2tiiliteg de nhliprdxldo s acdlo 1Y enulvale =

YOO, 0 wp . e o, W H
., e I’-u"‘l'&'uf‘-

PN BUTILICO DEL ACTOU PARAHIUHOXIBEHLOINO.-

SIRANINIA:- Pater Burllies tel Actdo paracxibenzoleol éator butl-

lee tel Aetas 4 hilieosibanzolco; éater tutiltsa dol delds 4 oxi-

i

sxiltepzosto le butile; parsoxibenposato e butl-

Genmn bsas:

cmrati ol




lo) 4 hiaraxtoesnzaste ds Batllel § oxibenpsato s butilo; Butilps

ratenn; Farazept batilios; Tegowept P.i Mutoben.
POHWUL A EMPINICAT. 2 % 9

POANULA DESANRSLIADA -

M- {CHa ) ~ N
;:sm 1Cug) -0y
Q\
pee®  rew
Mg oCH
{
o
FESO MOLECULAHI~ 194,12
COMPOSICION CENYESIMALI -~ carbono 68,05 X
Rt drdgono 7.22 %
ox{geno 44,73 %

FUETO DR FORION:-  SU-71%C  (13)

Bl dsvor hutiiteo el &otdo parahliroxitbonitoleo e prasents
en eristales Llancos o en Torma de polys blanco eristalino, Es --

tnodora,



AOLUBILINAT -

100 g, de: iaunlvers

Agan & 10%8 13y 2,000 2, 48l Later butiltco
Apua & LT D00 ., " "
Apua & NGRs 9,18 &, * »
Hotunal & UnC SO0 g, “ "
franol & 5% F1e.00 . - .
Proptiiénglieol a Uovo 110,00 g, . "
Jidcwrins & 2nvC 0,3 % " "
deolte fo saceluats a JH*L H,.50 g - *
Acstuna & L0 240,00 g, e "
Benconn & ¥5%2 40,60 g. . »
Htar a ZhYe 150,00 §. " "
C0ly o ¥E C ' 1,00 . " *
Acsite Mineral U, 5, P, » 25%C 0,1  g. " "

IPERERE MAMILICO DRI ACING PARAHIDHOXIHENLOICO, -

SIBONIVIAI . Fatar meplilipe us) kel o suracxibvenzolen; bstevr hexf-
lew tel Aedtn 4 LUircalzentoleo; éater hexflico del  actio 4 axi
renkoleo; parattirarivenzoato te nexilo; paracxibenzoato de hexie
1o} 4 hiaroxiveanznats le hexilo) 4 oxtbanzouto de hexilo; haxilpa
Tateno pacesent hexilileo,

FHANTL L P IHIOA - Cl SH
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PORNTLA DESAMRMLIADAL -

. €;;$~m%c&
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.

B % !,.v"cg

TESC MULETULAMG . UER YT

COUPORICION Cuwe DMPBens .08 %
i drdgang #.15 %
txfgens 3 YL 4

VRT) GE PURIGNI.  dDe46%0 {18

Bl burar tax{ltes Jel foldo parahicroilbsnioles so pressnta
on forna te crintalens HYsneus o en forma 4s polve Blansd orista.-

lise,

BOLUSILIGADY- ¥ deter nexiiico ioi Aolds parshioroxibentalon o8

Insclutle orn

ty

sgue fria w oneliente; pose soluble en gliterine en -
fellente) solotle en cluoscforso, telraclorure de carbono y disule
.

fUrG le cartuno 5 bastante ssluble en mergnol, mlanol, acstona, -

oy sulflricy.,
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ETER HLETILIOD 4%

R

L ASIUG FARAMIUMOEINULICH, -

AINORIMIAI - Tater Hentlliten 38 0130 pwrwusibensnice) déler np

L10%cs del hetds 4 B irasthesisoldsl eater heptllles S} A5iAm vea

apitonisal sul pershl irertihenionts e nedtlis! perenalbenisets de
Bentlio: 4 Ridrasivensoats de Reo.iiei 4 satbensnetsa A Naptile;
Lepliliaratona; paraze:t hneptilize. :

FPIL A EMPINIZA. B, T 0,

PORMULA  hsand

?m-i%)ﬁ-m, .
b
we P e
% i
e R ,/,..C’?!

PRS0 MOLECULAR; .  @sn, 0

CORFGLICTON 2ot aiisall- Carbomg R %
Bisrdpeno - B.b3 %
ox{geno AR T 4

FUNTO Hot yiuyoMi. 4570 (38)

Kl bater noptilico #el holfo parahidroxiventelice ne presan--
18 en furma do eriatsies Llancos o en forma de polve blanco erias

i
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talire.

SULUBILINA = K Beter rentiifcs del doldc parahidpurtibenzolics e
$rasiuble on mpua frls o sallentel peen soluble an gliseriss en ~
seliental asluble esn tloralosms, Telrezlarifu de garbons 7 en dl-
2 fura te oarbors ¥ battanle solulle e smatannl, etanal, scetond

¥ kter sulflrisc.

En stencidn s la aolubllilsad e loz Ssteres A8l betde paral
Argrloenyolsn es inleresanle abserysr qusn oG8 1s elewvacidn del pe
25 malocuiar tlesipnuye 17} ay solubllidad sn sgue mlaniras gue -«
sumonta or s3lventes orgénlceoa y acrsltes, Heta ws la reagds por ls
e uha zescls do dutores méa balon y wdh Al1os e unas frecuentes
motile para la promervacldn e ssulsionies oue cobhlienin une fass -

orpdnlse y§ una Jade acuogw,

Los dstores el dctin paralldroiribenzolco sun estalbilss al -
atre ¥y son roslstentes a la hidrdiistas en agua frlia o cnliente <=
(3%}, e acuweio con satulof te laborstorio, ne suestran nldrdll
stz (Y4) Bale las sontiolones ususlos Qo estertilizacidn, 3Solucioe
fo% acugzss ¥ soluciofics Lamponss s un gH o le & fuersn calsntades
aor Sos hotes s JOUYD ¥ pom A0 alnoutos s Y20Y0 respoctivamente,
No 30 tetortd niirdllals alpguna, bo mismo ne obasrvd s un pH ie 3,
Ratuy miazas perfodesr do cealeontamiento produleron uns llgers caf=

Lt et ie Mlirdlimles w oun pH e B sublerniic & curea s 6L con 8l
1
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bdetor proslites. En genersl, I realatencia s b BLArdllsls sueng

L oo #) Lamafs G 1a satens del iads alauwliies 3 ocon La ramifie

aaslin fn le fadens, Fn o dnlucslones lammonedr % ub R ge 3, 7Ty & &

FR¥S no se motd Biirditalas on esla ¥sartas,

]
fon baterss del d2tide Laranl pesibenialed puesten Formar as--

log te smetalex (T lebiie a jue hienen um grups hldrosl Lives, -

sowe hetdan Linrer,

actiisn

£l use de lapg 3slen le qbihzn; alaalilngs ¥y oapeilalimente an
1

Baloa Jo au iy en Juger de lm batares Lltrea, hs 2ido sugeride -
1
)

wer au mieho x&s aile solunilfdad en agus, Vere s daban ohAsrTAr

t¢lertay precsuctiones of relasidn son ente prégtlica. Duando se pre
pardn soluglones wauosas, la temneratutae Bo debe exosster a L08 <
30%G, Sleniu salen te un flosil Tuserte con un Aotdo aébLY, lay s

lualones acuosss te F3Los csspueatlos tienan une rosectdn sicalins,

Cingor .atilenciites #le¥re Hay usilgrs

te e s} dxter eatéd hidroll

Ex et
Mniste SuMe DAHINa
A y SN
P ~ /.f‘\a. {,(:/" o
{ g 1 ML ] 1 HaOH U 1 HsOM
m\\ // J

~I

[5}. 'Y

Ry

OH

oM

Por 1a sissa razdn nunce Jdeben ser aisscenadas lan skles de
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10880, on aclualiones acudaas,

tax saler 1o zinc ia jos éateron dAnl Astis perablidrsxlteangel
R0 tamblén hen sldo suger! ias fome antisduticos, T preparscidn -
an Alepie, HI Aster disusito an une cenitidad equisnlente de anlu-
atdn de avas oduattoa Mlulde, ae trata gon unis solustin asuoad -«

de sulfsto de ginc, La asl g6 ginc precipitae. #He [lltrada, lavidsa

Y nocads, -

QBTERCION: - loa hateres del dctdo paradlipcsibenzoleo pusden aer

preparadoes por cusl juiora de los mbérolos zenepales pars ile sinls-

rin e bateres (7], Kl métoto mér cvmicnente uaado es 1s saterif)
£ b ]

caaldn fireoctas del &clio parshiitreiibenzoleos cun ol alevhol regie

rldn, en oressnota de un ecstaldzrior &oliod

COUH Ao
.;/’ ¥
4 MoUH  HEY 1 uﬂo
T
OH Qi

¥1 hetdo alorhfdrian na wldo usato come cntallzador o 1s e
vreparaothn de los &steres aotflizo, wrdltece vy propilico. Mhs con
venlonto pars la sanufacturs en pran oscsls os sl uae el dotdo -
sul Mirtco. Para el progdstte de purificactdn, los profuctos Jde =«

reaccelidn erutos son recristnliszados =0 un solvente adscuado,

K1 dster matilico re puede oblensr con uan rentimlento de --«

1446 {18} te la sipulents marerat 3o reflula Juranle liez hores «-
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una wescls e 1M 2, e Aelils parakliroribessoies, 160 g. i a)-a
cohol =aatilien ¥ 16 5. e &eldo auifirizs conasnleado] se neulees
1za la saductiln can BiArdst e de aserlo 7 2an lezbile 61 saésse -
To o4l -cunnd rerillon, sespubs e Tratarla 2us cartdn desslarante -
ke ariataiiga por enfriamientc, Loz dsxteres silltce, propliles <
faceroedites se orscaran nomslastionsnie ¥ 1ot se ren=idiellizan

de uns snluctén an hette andtter 3ilulito,

is Ssleren il deliu paranliro¥itoenzoles $e obiienon fRolle
nerts refiulanic o heito ¥ al alechal sn presensia de un catall.
raier gque generealzenis s dolde salfdrlss, Sin endargo, 1€ olape
10 0letY wn oan ehtanaldn corres.onts & ta selarasiéng, iespubz g}
roflute, el $ater profuct'o ¥y sl atcchol tie 90 puss en micoso, -
Yo cuw dote G1UIma dlegelws al prissru, Hita assarsatén oy Cdotd
et casa i las b3tersy tnferiures: matfticy etliited, propilieco o
tapprapnfliics, varaque daton aleaholes aon mlaclbles on AguUa F -«
stenic los &dateres anteriores oscarurmenta soitubles an Alla, as --
pusden hacer preoctoltar agroghntles agus fria, 4 también podrlan
doturss owaporar les alcoholes, ya ue 20n bastante voldviles, <«
Deprmt Y Lante srtytalirar a loas ostoeres, Fero -desla ol bster DJ!ilk
6G ¥ Btelante no suneds asf, poraque los daterss no oson precliuita
fos nmr sl apus ga de los slechcles redccetives po son miscibles
en Alla, sopardndose la solucidn -tal &stur wn ol wloohel en forama

te woelite,

) mBtodu Jdesccito anterlormente protuce repiimientos baastan
te buenos para oGtense lon &asterss aetiliocn, etilino, prepilico e

tacuraptiten, sern care ubtener dsteres superlores fato rendimion
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Existe wn wkiedss gis oltensibfa de dwlever dal Szlide perelti

£l ombsolne et o) raal we prasiizx wna Jestliesidn gon arresire e

TRIEE S ggLe o o eHiete e separar el aleskhal en efzess ¥ e}

FrLer Toemsoae, (00

23 Hows RLEhisd

im watile se obilape {3187 eeflulands

ura mozelia e <0 gl de fotde sarshlaroeitenzet

THomil. e sencens ¥ § gl dw kel

Bi sgis Sivmads, 10 wl,, 28 remavilr w-

s e meotrslliaa a) papel Lornasel son
suliuwslde s L3irdride de sodto Htilulaa) lenpubs B8 hase cumalagan
te Reise oun ACtdn eohiion tluids, de dastils cufn arrastve 16 -

RO Lo fpan baFe Car somt pedldun parshldroaibenzoato e Baliis

i own FenwiiEientd e

I Brte sane™s 86 pregaren (1B} los aigulentes Astereat deee

Bt ilien gon uh o atimlesnts de L Y con punts i Pualdn de oceas

1% de Fenitetents ¥ 73T e pante

R ;
o RIS L ey T

[T IVY SR LN T

vl wmtites vor i e prencislanla oy

vi o twmversEf il wen 2Bk e pendlmlents oy L0Td g8 paite e

FLrtie ol teeafitaow vor L2E e renitelentc v 404450 de punke de

Taurlba, €. . otll veri 43% de rardielanis ¥y owboy e
k3 . P . M
Pt 2 e TumTée el ettt ilen outy 453 de reyiimlecto oy ARTL A
Gt vy ol ow o weti]loastilew eon 7S dw Vewstlaelsnti g
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ts ga vo aflaeleds sarfanente por jar renonss expiestas sn ol pheo

r-afa saterioy,

Eelate un ndtode de oblencifin de belores del dalde paranbire
Ritansolca en oi GuA) fe prestlam une deolilecién cun arrastiee e

vaLor e gyl ean ol w0leto de souarar e} aleahol sn eXsess ¥ el

haver formato, Dlena mdtode es aomo 9lgued

HY pErantirorltenzuslo e tutilo se obitene {16) Faflulands

Surante

ansela 4s AU gl ode fslds parahlars tlbenand

o, 14U ml, de alaphol wutilies, 75 al, de bemeenu ¥ ¥ g, ow hate

2]

dn sulfGrics goncentrads, Nl ague formads, 10 ml., o2 removida e
agoottdulennentoe, 3o onfrla, 3o noutrallza al papel turtgasul oon
acluctdn do hlidrdxide de satto 1Qulle; Jennuds 2e hase LELLEA L)
te fotas con datdo scético 31lulas, i6 deatilu oo arPastipere 46 -
vapor e agua sara dear cono realdus parahldrcalbeniosto s butile

con un pensintento e Ak,

o bata manora so preparan {18) los atgutentss daterun: sec-
Mitfltoo con un renitmrlento do 28% ¥ con munto le fusidn da e-vwe
YI0-214%C; o) taobutilico eon H1W de rentirtonto ¥ Y350 4o punts

1o Tuaténg e: a=itics ecun nd e rentimlento y H4%0 e punto de -

L8

Txe

catdng e} tmowanilica con AhR e repidimlento ¥ LUV e nto sie
Fustdn, ol hoxfltco aon 545 ge repafzioents ¥ 474470 as punto de
fualidnr; ol . mtil-nexiitcvo son 41€ de reritmiento ¥y Hhe20¥C de
Munto e fuaténg el nesatiileo con $1% A reniimiente y 45%C de -~
punta te Fastdn y el ¢ matil-anilice con THh de rendimiofily ¥ ~ew

SRV E te punta e fusibn,



BEate métodn 1lene fa Tasernixie e gie &) Lralas da separsr
el slcohel 6n axense ¢ el hDengsems del deter pradwiids, poP Arress

Lro san favar fe wgua, swiste La pausioll
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tycidn e Hlirollise &) HEslstyesc-ae e) Ylewan In lx jastiiacidm,

¥n el Lausralsrl. 3 ofurante s} derarrollis o fale Irabajo e
proparazes, seprdn o} stgulenls nrogeitmlorta, " ow Sate oz bapfite

e ¥ hepriliisn:

Tom Egtares A=

§8 preparan baslen

W

A reacelonar cantlolade Leptial BorRl, son

nl Aelde s presenc age-
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ExY
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vha cums catalizeder, & reflula A calir hcave, imeLabE e reacela
nar, enfriar ¥y tratar con sslusidn de nlicartoasts te soato al 5€
pare negtralizar ol Aoldo l¢bre. ¥1 Sator ae sxlran dm ia aonlu--
=1 &loohol A% qultsa
pur tratasients te la solueldn de Alar ia etrdles con Blirdslido
do sollo &) 10%, cun io oual precintts la sal . s apdta, sapardne-

dases Asbhi b & un #s soluble en apua, Tusianie el alzopol an aolu
|

etdn o el bdlar te Letrfilaesn, 'a Asluclién asucss v alcalina e la

&) o soeite tel Aatar se setatflow eon Aeloo eilnrllirtico concens

s puttaies Lalts eAlrsed Al

Pt i ¥ e tratls niavaroento
bavap, i1 bater eoristallza o Y& saluaidn eatdrea, por svaporsclién,

S rogrtstalira ropntigas veces haate purlilicar (punto le Pustibn),

Repleamin 18 g, de &side psrehlirozibenzolco como base, on -

ta ontenotén ‘el bxter Bexilico ne obtuvivron ios stgulesnten re-.
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suitadont
Handinmtante Ledries 24.% g.
Aenilniento préotlze 5.8 k.
€ s rentinfante ubtestds L% 1 4

Fusto te Tuatdn lel &xlor nmzi{iiss sblentdel 44~46°C,

Exploands 15 £. teo 4zlds parsh

pEs

Arextasnesles 400 DAAS BN o~
1a cotencidn o} doter meptfilticos, ae obyuvlsren lur :lgul=ntes re

sultaios;

Heriimlents tebriza 5.6 g.
hepptimtonte prictics 17.4 g.
L 1o rendintenta obtenlds 6t

Funto de fustdn dsl Sater neptilico obtentdal 46-49%0,

B oambor casod se prolongd ol valentaxientp a raflujo duren-

te cuales howas ¥ se uililszaven 2 g, Jdel zatalizator,

Coms oataltzador en date ubtencidn, 26 expled ol cloprure -le
paratolvensul Fontle, Yste suatensta, e Lanbién se llama oloru--
re o te tustls {teatlo e cuntracctdn ds toiluen) ¥ a{ulfeniile ), -

se obiuve te la slgulinnte matinral

Guatanciasl- 400 R. e katio slorsauifénten; 1du g. {120 co.} -
16 toluang, Yer, hisleo, Calipy anhidro,

watorial i« Ywse ie pareles finas {1000 ml.), agitador meokny-
o, terchmetro, asbuds de llave (150 y IDV0~-4000 -

ml.) emvulo Bichner ¥ matraz Nltasato msdlanon, --



i te

matreas o inalalactin pars deetilar al waslo,

Pureetini . Tres ilaz,
Frogediaisnte!- X &2law 2ioroscifinles (pure » Inlustrls] Pe-c-

¢lén deartiledo! as Done en & vans Stan yana y snlrisnin Blen aen

mozzim frigo~ifise 6 epltia nezdnlicamante, gaploania:

in taupara

a O*T fen talu anasn

~

Lurs alreisior (legar = 4751, ae wa

aftsilenic el loluens gults & gr.a deasls un matrss 1s saparssitén 2.3
guelio 3 =2in Jdelar e agllsr., La 2ileoldn lure alredelsr da LW ha,
¥y una vey terminsla, se acniinis sglianmin s 1a slama Lesperstlurs

durante 10-1% tn, abs. e vleste 170 o L sp, le nielu mashacado ¥
lavass, 3¢ apgliis & nans luranteé unse wiputles y e extras dos ¥a.o
ena zon ETer eon eabudo de llave. En cuante e vierta an hialo ls

mezcla fe 108 toa sloruros tadmeras us 3e protusen {o.- liguide

¥ .- &&114&3 se presioite sn forma pastoss Blatioa 3 6] agus d8se
puds ce Fundlrae o) nlels -gels turhla, pars lusgo I8 Jus 868 aX.-
trae con btler o1 )

30 apuoro 16%e ser lranssarenis, la solu---

eidn otbérea 8o luvs gun dxue helada en el szbuio de 1lave, hastsa

tue Yes spuas de lucidn no tengen rodounidn botde {6 o 6 vaces}, =
a0 saca con Call., escoriforme, zs filtra y se testila ol ébfer, o~
ieda un Liguatse aeettose formato por la megela de los dod cloru-

oy Labmopos (orto ¥ para’ Lrutes; tiche 1fgulcc pese unos 16O g,

{H5% e rendimiento’,

Fara soparar 1a mozolam e los cos lsbmeros se doja el 1{qut-
1o mestitoso durantse una noche, (12 ha. por lo menos) en una buena
mosolw frigorifice o sn un refrigerador entre -1b% y -#0°C. As{, -

) tahgare sn pars, ue ea sblido, cristaliza en ol sonc dol 18d-
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wero orte, 1ipids, Se filtrs al vazio ¥ s» erprins lo sajor pos)

ble sohrs a) Blehrier,

Bl tiguldn filtredn ao ol isdmere st nue so purifics por -

4e3tilacién ) wvazlo,

Bn el Mlokner qusden upsz TH 4. i Lebeers en pars i3blidal
que bestk cun Aecatio entre panel fllers 3 entonces tlane uh puns
Lo e fuelln de £7.4R%C, sa leslr, auflclontescats purs pAre la -
rayeria te 10w Qsﬁa. 34 se tesa purifioaris mbs, 2s sriastaliae s
drer atsuivibniose on cellents »n la sondr cantidad posihle {unes
100 ea.i te Ater uure, flltranio ¥ felanis oristmilier =i la Reows
rea, con 1o ue e obtiens un Lrojucto porflaectsments blaneco, con -
punts de fualdén correclo, perce pe pleris bastants ausbanola, Las
aguas pedres puelten aurfuvacharas, Vers preparedss sudbalgulantes -
1o o8 necesariv cristalizarlo en bter., Heniimtento:r B g. de L86e

Bero en urto y 74 g, e tabmero sn para,

¥ el latoratorio usamor 1o resctivos en cantlidades lguales
& la cuarta parts de las anctadas on 1s tésnioa, obtaniendo loe ~

siguientes s=osultados, para ol ladmerc en parai

Hentlimlanto tebrtico 18,7 g.
HYanilmiente rlotico 15,0 g.
% Je rantimiente obtenido 80-2‘

DETEHMINACION:- Le titulasctén de los batsres del doido paranldre




“AG-

xibenselen rﬁﬁ*‘“ innegablon {19] remiliaias salx#an;a despube e
sasenificarse, cn'suya raaa Ta Brawseldn Drosele dn AIeMIS GOB -
1 atgutonto acusisidn:
PeROCA U OO g Al S d Alrat, RN g JHBr ¢ m@
Manhrudune an tilulantones 1o deteares meiiltirs, stilise, ﬁ?ﬁ;

pilice ¥ monetl. i, ¥& Mar elabmrado lss slgulesnten Indlas-
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gtines gernernles para bg tetorminmztdn bromomdrsiog 12 lne Sale~e

res ‘ol dotdo parsutirosidenzolies:

satentads en baflo Maris san 10 oo,
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de soluciédn do nlirdxtlo fe soidto por 10U stnctow, lespubs de ane.

Hi ova, e ?“Brﬁ& G.IM ¥

¥ iaﬁg»u«'ss

Priar, In agreagan

.

88 sgropan 30 av, e Activ ¢lerhltrlan, Dasouds te aus el rasi-e

plente ue canticne Lan muz0ls pPersanesss carrado Jurante 10 minue-
tos, tlempo sn ol cual sl trthrosoleno) oy preciplitaivu, ae apgroga
una sciuclédn 2e 1 g, te Rl en O ce, ds apgun ¥y sl tribresofenol mo
perudo oy titulado con tilutulfats ¥ desvubas ss calculs ol sigeso

de EBsds, Un sentimelro <dblco o E¥rdy 0,18 corcosponde s 2,538

mp. ol &ater metfiton, J.THO mp, dal dater oiflitoo, J.003 mg, de
bster prostltec ¥ 4.104 mg. 10l dater penciltoo. ¥l issalojamion-
to Jde & titulacidn zon Astie oclarntdrice g spllceable para la -«
ayaluxasotdn e saien le zolta) parw lo canl va usan ol rojo de me
tilo ¥ ! anaraniedo te metilo come inileatores para Inluclones -
puremente acuosas, cose texblbén el azul e Drumofencl pars Holu--

clones aloeolAdllens al Su0d, hx presencia del deldo parsahldroaiben-

10lc0 2o obtlisnoh intuiables rosultatos sclswmante por titulmetdn

en soluciones alconhdlicas al »0¢ con agul ie brozofenol como fnat
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PRAGT .

pace Satoren metlilco o ripaglas ¥ npranllisn o plpsssl, se =-

puden A ferenolar {(2G) de la sfigulentis nanare:

Sigpender Eé mp, s Selin o ME. ity snarllle en 1 nc; Ae Aot w
do aullirice congenlrado, sfresar 7 mg. de nipagineg o sipaszel ¥
goelooarlo on battio Harfa, V1 nipasol a, dsopuds e un minulo uns
soluctiln aald elara, la nizagina, on zanmnts, casbits la asiucién
aBariila oritinartia s s clancalsea, Terpuds de sinse singtos, -
quitese el bano ¥aris ¥y 1iiivase gon L se. s ggual s bl agine
profuce une soluecidin olars caal incclora, sisntras que el nipasol
da una seluctdg varnta violsta, Con b ac, 8l resctivo dlago de -
iriteh, 1& tfgaiuciln te nlnagins as ufi tints asmsriilo, =nlenlpras
que ol nipssol, Lafu lag smiaaa condltelones produee un tinte ama-~
rillo-anaraniado, La intenstssal le eilor a3 Lan gratiie qle la --«

reacctdn es conveniente sara la tetecgtlin v tntoratinaoldn an al--

crosusilisaics ¥y el
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