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Ml O0RIT A& 2wl I IVA que forma parte integran—
te de la veteute de invencidn gue se solicite en spaiia a favor
¢el Sr. Lrxr. D. Leon Lilienfeld, residente en Viena III (hustria)

P0r: M"IRCULLILLenl0 vare di PABRICAUION L DASES GLGATICASY.

LOb Trabsjos hawta hoy ilevados a csbo acerca de la ac-
cién cel amdrniaco scbie la diclorhirina, en los cusles se ocu—

aron puincigslmente Berthelot, Lucs y Claus, proporcionaban

¥

+

(¢}

uer0s amories insolubies er touwos Los dicolventes y, por tan-—
to, 1nagrecplados paru reacclones quimicas v otras aplicaciones
cualesculera.

wn 1o actitud se ha descublerto (ue se obtienen Lroductos

i
solibles y tecnicauente valiosos, cuenco el aoniaco se deja
actuar sobre la diclorhidrina o sus homblogos o anflogos, a une
teuperatura incerior a 1C0Ce (.

La reaccidn puede Veiiﬁicarse €n pregencis o en cusencia
Ge Gisolventes o diluyentes, tules como zlcohol, agua o sndlogos.

Los productos de este invento son rcecactivos viliosos pars
reaccilones sintéticas  se dedican tambidn = rines néaicos y/o
we perrumeria.

A continvacidén se den algunos ejemylos Ge este invento,
p€Y0 Gube entenderse que el mismo no se limite a estos detsalles.

Las partes scn en Leso:

¢ ded. -uicaorhlurina, se s.uaden 1185 partes

de solucién de smoniaco en alcohol abpoluto (Lre.arwda sor la

nuroulcelon we ©40 _acites de amoniaco seco en 1GOC vartes de

ic

alcohol absclutou, a ¥ C.) ; L. mescle se gusrde Aurante 10

i{as, a;itanco intermitentemente, on una vasije blen cerrada,
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de 16 & 182 C. Desyués de este tiempo, el 1lig.ido macre alcohblico,

limpio se separa por Iiltracidn de los cristales de clbruro aménico,
se lavan estos con alcohol absuluto y el filtrado alcohdlico limpio,
junto con el alcohol de lavado, se dlimplia de alcohol y amoniaco,

sor destillascion a presidn rewwclds y de 30 <52 (.

©

Ei residuo es un aceite limpio, amarillo; myy vigcoso, sSo-
luble en agua y alcohel, pero insoluble en éter.

51 se desea, el proaucto de la reaccidn puede gurificarse
vor uno de loz métodos siguientes:

~0D0 PRIMNERC

E1l producto bruto de la reaccion, esto eg, ¢l residuo de la
destilacidén del alcohol ¥y amconiaco, se separas de la & -diclorhis
drine (sl exicte), eliminundo por destilucidén la diclorhidrina a
presién rewvcida (15 2 18 mm.) de 70 a 802 C.

Por ser el cuerpo bastante sensiblé & la accion del calor,
la teaperatura no debe exfder de 70 a 80¢ C.

L1 roupidto de le destilacidn es uﬁ jarsbe muy espeso, per—
rectamente limpio y amurillo, cuysa consistencia es anfdloga a2 la de
le miel muy espese o de la Trementina de Tenecia.

LTCDO SHGUNEBO

Le mesa bruta de reaccidn, esto es, el residuo de la desti-
lacidén del slcohol y amonisco, se zmasa con cantidades de éter re-
oetidamente cambiadas, hasta que, por evaporacidn, ¢l éter no deja
repgiduo alguno, después de lo cuel se seca el producto a presién
reaucida, a2 la tuvmperatura ambiente.

Bl producto final es un jarabe amaorillo casi limpio que tie-
ne la consistencia de 1la miel muy esnesa o0 de ls trementina de Vene-
cia.

LLTODO YELllLil

Ls mezcla de reaceidn, sin segaraqdel alcohol y amoniaco, se
deja caer gota a gota en un gran exceso de éter, en agitscidén conti-
nva. EL precipitado lechoso se recoge en forma ce una masa pastosa,

parve en las superficles de lao paredes, y parte en el fondo de la



vasija}en ¢ue se lleva a cabo la precipitacidn. Después de separar—
lo del liguido macdre casi limpio, por decantacidn de este, se re-

60 coge el precipitado y se amasa con cantidades de éter nuevo, has-

NG s ambiente. Bl sroducto finel es uns masa amarilla que tiene una

consistencia cuve recuerda la de le trementina de Venecia.

65 LTCLO CUARTO

Bien el producto de reaccidn, esto es, el producto que
queda como residuo de lz destilacién del alcohol y amoniaco, o
buien el residuo du ls destilscidn de lad —diclorhidrina inaltera-
da (ver método primero) se disuelve en una pegueiia cantidad de
7C agua, y la sclucion limpia se enfria a 82 C. y ée rrecipita mien-
tras se ugita con.uﬂa solucidn de oarbonéto sédico de 208 por cien-
to de concentracién. ELl precipitado oleaginoso se deposita en el
fondo «de la vasija en forma de una caps oleaginosa, esjyesa y tur-
bla. Después de reyouser durante varias horas, el precipitado olea-
75 ginoso se separa del liguido madre vor decantacién de este.
El producto final es soluble en agua, alcohol acuoso y en
alcohol metilico y se seca en vacic a la temperatura ambiente.
Ejemplo 2:
=l método se aplica como en el ejemylo 1, pero con la dife-
80 rencia de que en lugar de 1185 _arteu de la solucidn alcoholico-
amoniacal, se emplean 1702 jpartes de la misna,
jemplo 3:
Ll procedimiento se aylica como en el ejemplo 1, pero con
la difercvncis de que en luger de 1185 partes de 1s solucidn alco-
85 hdlico~amoniaoal, se emplean 2040 Lartes de ls misma.

sjemnlo 4:

wl proceciiiento se @plica como en el ejemplo 1, pero con la
diferencia de que en lugar de _185 jartes de la solucidn slcohdlico-

amoniacal, se emplean 2720 portes de lg misma.
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90 Ejemplo 5:

1l procedimiento se aplica como en el ejemplo 1, pero con 1la

amoniacal, se enmplean 170 mrtes de la misma.

Ejemplo 6:

Bl srocedimientc se aplica como en el ejemplo 1, pero con 1la
diferencia de gue en lugar de 1185 partes de la soluciébn alcohélico-
sminiacal, gse emplean 340 partes de la misma.

Ejemplo 7:

Ll proceuinmiento se aplica como en el ejemplo 1, perd con
le diferencia de que en lugar de 1185 partesd de la solucidn alco-
hélico-amoniacal, se emplean 680 partes de la misma.

jemplo 8:

Bl procedimiehto se aplica como en cualguiera de los ejem—
2los anteriores pero con la diferencia de gue en lugar de 10 diss,
el tiempo de reaccidn es de 20 a 40 dias.

Los ejemplos enteriores pueden también llevarse a cabo de mo-
do tal gue la d-diclorhidrina se disuelva en la cantidad relativa -
de alcohol y la cantidad relativa de emonisco se introduzca en la
solucibn alcohdlica de diclorhidrina en forma de amonisco gaseoso
seco, preferiblemente con enfriamento. .

Ejenplo 9:

Se sigue el mismo procedimiento que en el ejemplo 1, nero
con la diferencia de gue ls reaccidn se verifica a 752 C. en un
autoclave, siendo de 3 hozes el Tiempo de la reaccidn.

Ll prducto final tiene el mismo aspecto e lguslec Hrosiedades
gue el producto obtenido en el ejemplo 1.

iemslo 10:

El procedimiento se aplica igual que en el ejemplo 1, pero

con la diferencia de que la reaccidn se verifica a 50¢ C. en un au-

toclave, siencdo de 3 horas la duracidén de la reaccidn.

»

El producto final tiene el mismo aspecto e iguales propieda-

des gue el produeto obtenido en el ejemplo 1.
1 Jemy
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Eﬁemplo 11:

se aplica igual procedimiento gue en el ejemplo 2, pero con
1=z diferencis de que la reaccién se verifica a 502 (. en un avtocla-
ve, sienco de tres horas la duracidn de la reaccién.

Bl yrodudto Yinal tiene el mismo aspecto e iguales prouiedades
que el vroducto obtenide en el ejemplo 2.

La.mejora técnica de este procedimiento se deduce claramente
del hecho de que, cusnuo cralcuiera de los ejemplos anteriores se
aplica de 1CC a 10592 . se obtiene wn producto amdrfo que es inso-
lvuble ¢ solo muy poéo soluble en agua o en el glecohol o substancias
anélogas, y por tanto, indtil.

Eiemplo 1lz:

&l prducto final de cualquiera de los ejemplos 1 a 11, orefe-
riblenmente despues de haberlo purificado de acuerdo con cualguiera
de los métodos descritos en el ejemyla 1, se calienta a 1002 C. du-
rante 15 a 60 horas. Durante este tratamiento se transformahen un pro-
ducto transparente o traslucido parecido a la resgins, gue todavia

es soluble en agua.

Tijemzlo 13:

Se ailaden 1000 partes de una solucidn acuosa-amoniccal de 23
p0r clento ce concentracibén, a 10CG partes de « —diclorhidrins con-
tenidae¥ en una vasija a :residn, después de lo cual se agita la mez-
cla sin suministro de calor externo. Por ser exotérmica la reaccidn,
la temperatura aumenta dentro de un corto tiempo hasts 60 a 7Ce C.

y después de 1 a 2 horas llega a ser de 11C a 1209 C. Después de un
corto tiempo, le reaccidn violenta & se calms; 1a‘masa de reaccidn

es un fluido limpio, amerillo que se deja enfriar es_ontaneamente.Du—
rante i fase de enfriamiento se separan cristales de NH401 gue se
depocitan en el fondo de la vasija. ©1 1i-uido madre se separa de los
cristales por filtracidn, y se eva.ora a 30 o 40°¢. £ una presidn de
15 & 18 mm. Bl residuo nmuy visoosd, con cristaleé diseminados en su

masa, se seca en vacfo, dae 40 a 409 C., hasta cue esté exento de agua.

t
=

resicuo pastoso se amasa con alcohol renetidamente renovado hasta
i o+ A



ae unj.gequeﬁa cantidad ae este no deje residuo por evaporacidn.

ve mecclan las solucicnes alcohdélicas y se iiltran hasta que
estén limpias, se_aréndolas cel alcohol a presibén reuwucida y de
30 a 4C¢ C. |

160 Elhresiduo seco e€s una masa muy viscose de color amarillo
obscuro soluble en agua y alcohol.

Ll gjemplo 15 puede tembién llevarse a cebo de modo tal que
la diclorhidrina se¢ disuclva en agua y en amoniaco se introduzca
en la solucidn acuosa de diclorhidrine, en formes de amoniaco ga-—

165 seoso seco.

Los ejemplos suteriores pueden tembién 1levarse a cabo de mo-
do a2l que en lugar de emylear une solucidn alcohdlica o acuosa
¢e amoniasco, ge inirocuzca amoniaco gaseoso seco directaionte en
lad-diclorhidrina refrigerada extericrmente ,or meuio de agua en-

170 friada con hielo. Clarc esté, ¢ue nc es necesario evsporacidn al-
guna del alcochol o del agua, cde modo gue, después de terminar l-a
reaccidén y después de eliminer del producto, wor filtracidn, los
cristales de ﬁaécl, el riltrado debe considerarse comc comgren—
wlendo el producto bruto de le reaceidn, cue, si se desea, puede

175 puriticarse por cualquiera de lou métodos descritos en el ejemplo 1.

Cuznuo se aplica este procedimiento de acuerdo con esta modh—
ficacidn, el amoniaco gaseoso puede introducirse en ciclorhidrina
o en un hombélogo o un enélogo de la misma, bien de t¢l modo gue la
centidad calculada de¢ amoniaco se introduzca ,or completo v en una

18C sols oLeracibén, o bien por partes y en varias oueraciones. Lstes
dos variantes, se aclarin en los dos ejemplos siguientes:

Lijemplo 14:

Se v enfrfan a -10¢ C. 1CCO Lartes de 4 ~¢iclorhidrina, des-
oués de lo cuel se intréduce amoniaco gaseoso seco hesta que la ma-

185 sa de resccidn pese 1230 ssrites. Deoyués se deja reposer la masa
de reaccion a 169 C. durante 7 a 5 ufas. Durante este tiempo se for-

ms vna cantidad éonsiderablc de cristales (ue, segln el snalicsis

son yrobublenmente, de cloruro amdnico.

Degypués de los 3 a S dfas citacos, el producto de reaccidn se
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separa de los cristales por filtracién y luego se conserva a pre— .

sién reducida y a la temperatura ambiente;"conjobjeto de eliminar -

—_

los Ultimos vestigios de amoniaco.

' El-prodﬁcto final es un aceite:visodsd,iiimpio,:soluble eﬁ
égua vy alcohol. Permaneciendo a ls temperéturaugmbiente-duranfé un.
tieﬁpo mayor, tlene tundencia a 1poherse turbio o_tambiénka sepafér'
éristales que; probablemeﬁte, son de'clorufo aménico.» ‘

Puede purificarse, por ejemplo, gor_cuélquiera de;ibs,mété;
dos descritous en el ejemplo 1. | | -

Ejemplo 16:

S¢ enfrian a 02 C. 1000 partes de«L+diclorhidrina;IQeSéués -
de lo cual se introduce eamoniaco gaseoso.secovhasta'que la maéé”éél;
reaccidn oese de 1080 a 1085 pérteé, | | )

Lz masa de reaccidn se deja regosar a la temperatura ambien}f‘
te unzs 20 a 24 horas,.dﬁrante’cuyo tiempo permanece abiertajhna'dé;
les 1llaves de que la vesija estd provista. |

Después de este tiempo, la masa de réaccién se enfria nué#é+ 
mente a 0¢ C. y <e introduce amoniaco gaseoso hasta que la‘masa de .
reaccién';ese de 1170 a 1180 portes, desﬁuésvde'lo cual se deja:fe—l
pJosar la Vasija en el refrigerador durante la noche, con una de las
llaves ablertas. Durante cste tiempo, la cantidad de dristales.de
cloruro ambénico sevarados ex erimenta uh aumento sensible. Dado qué“
Jarte del awoniaco introducido se desprende durente el reposovéh1
hielc, después de este tiempo .1 Jeso total de la masa de reaccidn
es de 1140 g 1145 partes.

Este procedimiento se repite luego otras cuabro Veées,gieﬁ;v”

Go los siguientes log Desos de la masa de reaccidn:

Tercer dia: Peso de la masa inmedilantamente después. de lc. in-
trodwccibén del amoniaco gaseoso: 1180 a 1190 partes. R
Peso de la masa de reaccidén Cespuds de repossr unc noche en:

hielo: 1150 e 1160 sarbes. ‘ | -
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Cuazxrto dia:‘Peso de la masa immediuntsmente después. de la
introduéoiéﬁ del amoniaco gaseoso: 1190 a 1195 partes.

Peso dc la masa de reeccidn después de reposar uns noche
en hielo: 1190 a 1195 partes (sin dihinucidn).

Quinto dia:

Peso ds la masa de reaccidn inmediétamente después de in~.
troducir el amoniaco gasc0so0: 1195 a 1200 oortes.

reso de la masa de reaccidén después de repossr una noche
en hielo: 119 a 1195Apartes.(ligera dﬁhinucién).

Sextc dfa: Peso de l= masa de reaccién inmediantamehtev
después de introducir el amoniaco gaseoso: .1210 a 1220 partes.

Degpués 6 se separa el amoniaco en exceso, de la masa de
reaccidn, haciendb circular a su través uns corriente de aire du-
rante ‘4 horas; el neso final es de 1175 a 1180 partes.

Luego se separan por filtracidn, todos los cristales de
sroducto de la Ieéccién 7 después se conserva a presidn reducida
pare eliminar lés ﬁltimbs vestizios de smoniaco.

EL producto final es un aceite visoosd v limpio, soluble
en agwa y alcohol. Conser#adq a lu temperatura ambiente Lor un
tiempo nds pro.ongado, viene le tendencia de haccrge turbio o tam-
bién 8 de seyarar cristales que, probablembnde, son de cloruro
aménico.

Puede purificarse,.gdr ejemplo, por cuelquiera de loS'métdv

dos descritos en el ejemplo 1.

Ejemplo 16:
&l piocedimiento se aplica de ilgual moco que en el ejemplo
1, perc con lz diferencia de gue en lugar de 1185 partes de la so—~

lucidn concentrada slcoholico-amoniacal, se emplean 7400 purtes

ae una solucidén de amoniaco en alcohol abooluto al 4 vor ciento

de concentracidn.

sn los ejemplos anteriore%

preue usarse laja—diclorhidrina,
en substitucién de la & ~diclorhidrina.
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tn dos ejemplos snturiores, cuanuo se desee o convenga, en’

lugsr ae los derivados clorados pueden usaFfse las cantidales equi-
%alentes de derivacos brémados c lodados. -

En'lugar de los derivadObIheiégenos empleados en los ¢jemslos
anteriores, pueden usarse _roporciones equimoleculares de homdlo-
£0s o andlogos de a_uellos, por ejemplo, butenil-diclorhidrina,
1l:3-Gicloro-R-mevil-proganol/2/, alcohol dibromohexilico, eritrita-
diclorhidrine, "wnite-liiclorhidrina.-

I VITDTCACTIONLS,

lé4 Procedimicento géra la fabriéacién de uompuestés gé ilcog
Gue confgngan nitrdgeno, en el gue se huce éctuar el amoniaco sob-
re une diolorhidrina 0 un homélogo ofanélogb de esta, a uns tempe- °
raturs inFerior a 10GE u. |

2.- Procecimiento 2ars la fabricacidn d¢ ocompuestos orgdni-
cos, segin lo reivindicedo en el pvunto 1, en el que el amoniaco se
hace actuar wobre lu Giclorhidrinsg en greséncia de un diluyente
apropiado, por ejemplo, alcohol.

J.— rFrocewluiento para lus fabricacidn de compuestos orpédni-
cos que contengan nitrégéno, en el gue se hace reaccionar una so-
lucidén alcchblica de amoniaco con utna diclorhidrina b tn hombélogo

o andlogo, aw una tes.erctura infericr a 10G2 .

4. =-2rcccainiento para le Tabricacidn de comyﬁeétos orgénicos
gue contengan nitrégeno, en el que se hace reaccionsr una soluciénl
acuosa ce amonisco con una diclorhidrina o un homdélos;0 é o) anélogo 
Ge esta, a una temperatura inferior a 10C2 C.

5.- Procecimiento para la Iabricacién de compuestos orgénicos
gthe contengan nitrégeno, en el que se hace rcaccion;r amoniaco ga—?
SEe0s0 con una diclorhidrina o0 un homélogo o anédlogo de esta, a uvna
temperatura inferior a 1002 C. |

6.~ Proceuimiento gaia la Tabricacidén de comouestosvorpéni—
cos Lue contengzn nitrdégeno, en el que se hace rea001onar amonlaco

con uns diclorhicrina o uﬂ.homélo £0 0 analogo de egta, a una tempe—



ragturpg =superior a 100¢ C. en precencis de agua.

7= Brocedimieﬁto sara la fabricacidn de compuestos orgé-
nicos que contengan nitrégeno, substanciglmente tal como se ha
descrito con referencila a cualguiera de los ejemplos mencicnados.
8.~ Procedimiento para la Tabricacidn de compuestos orgéb-—
nicos que contengan nitrégeno, que pueden prepararse Jor la Fabri-
acién_determinada en cualguiera de los puntos anteriores, siem—
pre gue se obtengan .or estos métodos o por cualguier procedimien-—
to que sea evidente y q&imicamente equilvalente a evta fabricacidn.

llota: La presente Jatente debe recaer sobre: "PRCCLDIMIEN-
TO PAA LA VABKICACICHN DeE BASLS CHGATICAS", tal como aparece des-
crito en la Lresente memoria.

Con arreglo a lo preceptuado en 1o vigente Iey de la Pro-
plevad Incustrial y Comerciasl, se solicita el derecho de priori-
dad de lua patente inglesa n¢ 19350-31L del 4 de Julio de 1831.

Consta & esta memoria de diez hojius Ffoliasdas y escritas

»por uns sola cara.

iladrid, a 3‘7% 797 . Leon Lilienfeld
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