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nos traba i os hasta hoy llevados a cabo acerca de la ac­

ción del amoniaco sobre la diclorhirina, en los cuales se ocu­

paron principalmente Berthelot, Lúea y Claus, proporcionaban 

cuerpos amortes'insolubles en tocos los disolventes y, por tan- 

5 to, inapropiados para reacciones químicas u otras aplicaciones 

cualesquiera.

Ln la actitud se ha descubierto que se obtienen productos 

solubles y técnicamente valiosos, cuando e l amoniaco se deja 

actuar sobre la diclorhidrm a o sus homólogos o análogos, a una 

10 temperatura interior a 1GC2 U.

La reacción puede verificarse en presencia o en ausencia 

de disolventes o diluyentes, tules como alcohol, agua o análogos.

Los productos de este invento son reactivos valiosos para 

reacciones srntéticas y se dedican también a fines médicos y/o  

15 u.e perfumería.

A continuación se dan algunos ejemplos de este invento, 

pero debe entenderse que e l mismo no se limita a estos d etalles.

Las partes sen en peso:

L;j ornólo 1;

‘¿C A 1G0C partes de(/, -u iclorliidrina, se anaden 1185 partes

de soL¿c¿on de amoniaco en alcohol absoluto ( sropareda oor la 

introducción ae ¿40 p&rtes de amoniaco seco en IGCC partes de 

alcohol absoluto, a G-  ü. ) y la mesóla se guarda dañante 10 

días, agitando intermitentemente, en una vasija bien cerrada,
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de 16 a 182 G. Después de este tiempo, e l liquido'madre alcohólico, 

limpio se separa por filtra c ió n  de los c r ista le s  de cloruro amónico, 

se lavan estos con alcohol absuluto y e l filtra d o  alcohólico limpio, 

junto con e l alcohol de lavado, se limioia ue alcohol y amoniaco, 

por destilación  a presión renucida y de 30 a 252 0.

El residuo es un aceite limpio, amarillo, muy viscoso, so­

luble en agua y alcohol, pero insoluble en éter.

s i  se desea, e l producto de la reacción puede purificarse

por uno de los métodos siguientes:

IlalOEO PlilIvIsEO •

35 El producto bruto de la  reacción, esto es, c-1 resiouo de la

destilación del alcohol y amoniaco, se separa de la el -diclorhi-r  

drina ( s i  e x is te ), eliminando por destilación la diclorhidrina a 

presión reducida (15 a 18 mm.) de 70 a *8o2 C.

Por ser e l cuerpo bastante sensible a la acción del calor, 

40 la temperatura no debe exíder de 70 a 802 C.

El residuo de la destilación  es un jarabe muy espeso, per­

fectamente limpio y amarillo, cuya consistencia es análoga a la de 

la miel muy espese o de la trementina de Venecia.

MLgQDO SEGUIDO

45 Le masa bruta de reacción, esto es, e l residuo de la desti­

lación del alcohol y amoniaco, se amasa con cantidades de éter re­

petidamente cambiadas, hasta que, por evaporación, s i  éter no deja 

residuo alguno, después de lo cual se seca e l producto a presión 

reducida, a la temperatura ambiente.

50 El producto fin al, es un jarabe amarillo casi limpio que t ie ­

ne la consistencia de la miel muy espesa o de la trementina de Yene- 

c ia .

IIBTQDO 1ELGEE0

La mezcla de reacción, sin sepsrsijcLel alcohol y amoniaco, se 

55 deja caer gota a gota en un gran exceso de éter, en agitación conti­

nua. El precipitado lechoso se recoge en forma ce una masa pastosa, 

parte en las superficies de las paredes, y parte en e l fondo de la
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vasija yen que se lleva a cabo la precipitación. Después de separar­

lo del líquido madre casi limpio, por decantación de este, se re-

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

|zspm||pw|ta que, por evaporación, e l éter no deja residuo alguno, después 

|S^^^|de lo cual se seca e l residuo a presión reducida, a la temperatu- 

ambiente. DI producto fin a l es una masa amarilla que tiene una 

consistencia que recuerda la de la trementina de Yenecia.

65 :.H2CD0 CUARTO

Bien e l producto de reacción, esto es, e l producto que 

queda como residuo de la destilación  del alcohol y amoniaco, o 

bren er residuo de la destilación  de la 4 —diclorhidrina inaltera­

da (ver método primero) se disuelve en una pequeña cantidad de 

70 agua, y la solución limpia se enfria a 82 C. y se precipita mien­

tras se agita con ana solución de carbonato sódico de 2Q por cien­

to de concentración.•El precipitado oleaginoso se deposita en e l  

rondo*de la vasija  en forma de una capa oleaginosa, esoesa y tur­

bia. Después de reposar durante varias horas, e l precipitado olea- 

75 ginoso se separa del líquido madre por decantación de este.

L1 producto fin a l es soluble en agua, alcohol acuoso y en 

alcohol m etílico y se seca en vacío a la -cemperatura ambiente.

Ejemplo 2:

El método se aplica como en e l ejemplo 1, pero con la d ife - 

80 rencia de que en lugar de j.185 partes de la solución alcohólico— 

amoniacal, se emplean 1702 partes de la misma.

E.i emolo 3:

■‘-I  procedimienbo se aplica como en e l ejemplo 1, pero con 

la diferencia de que en lugar de 1185 partes de la solución alco- 

85 hó'lico-amoniacal, se emplean 2040 partes de la misma.

Ejemplo 4:

El proceui.aiento se 

diferencia de que en lugar de 

amoniacal, se emplean 2720

aplica como en e l ejemplo 1, -pero con 

-185 partes de la solución alcohólico- 

partes de la misma.

la
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PHcmEmovm 90 Ejemplo 5: *

~h± procedimiento se aplica como en e l ejemplo 1, pero con la

diferencia de que en lugar de 1185 partes de la  solución alcohólico- 

amoniacal, se emplean 170 m rtes de la misma.

Ejemplo 6:

95 El procedimiento se aplica como en e l ejemplo 1, pero con la

diferencia de que en lugar de 1185 partes de la  solución alcohólico- 

aminiacal, se emplean 340 partes de la misma.

Ejemplo 7;

El procedimiento se aplica como en e l ejemplo 1, pero con 

100 la diferencia de que en lugar de 1185 partes de la solución alco­

hólico-amoniacal, se emplean 680 partes de la misma.

Ejemplo 8:

El procedimiento se aplica como en cualquiera de los ejem­

plos anteriores pero con la diferencia de que en lugar de 10 días, 

105 e l tiempo de reacción es de 20 a 40 días.

Los ejemplos anteriores pueden también llevarse a cabo de mo­

do ta l que la «L-diclorhidrina se disuelva en la cantidad relativa  

de alcohol y la cantidad relativa de amoniaco se introduzca en la. 

solución alcohólica de diclorhidrina en forma de amoniaco gaseoso 

110 seco, preferiblemente con enfriamento.

Ejemplo 9:

Se sigue e l mismo procedimiento que en e l ejemplo 1, pero 

con la diferencia de que la reacción se verifica  a 752  c. en un 

autoclave, siendo de 3 horas e l tiempo de la reacción.

115 El prducto fin a l tiene e l mismo aspecto e iguales propiedades

que e l producto obtenido en e l ejemplo 1.

Ejemplo 10:

El procedimiento se aplica igual que en e l ejemplo 1, pero 

con la diferencia de que la reacción se v e rifica  a 502 C. en un au- 

120 toclave, siendo de 3 horas la duración de la reacción.
p

El producto fin a l tiene e l mismo aspecto e iguales propieda­

des que e l producto obtenido'en e l ejemplo 1.
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Se aplica igual procedimiento que en e l ejemplo 2, pero con 

125 la diferencia de que la reacción se verifica  a 502 0. en un autocla­

ve, siendo de tres horas la duración de la reacción.

El producto fin a l tiene e l  mismo aspecto e iguales propiedades 

que e l producto obtenido en e l ejemplo 2.

La mejora técnica de este procedimiento se deduce claramente 

130 del hecho de que, cuenco cualquiera de los ejemplos anteriores se 

aplica de 100 a 105 2 c. se obtiene -un producto amorfo que es inso- 

luble o solo muy poco soluble en agua o en e l alcohol o substancias 

análogas, y por tanto, in ú til.

Ejemplo 12;

135 El prducto fin a l de cualquiera de ios ejemplos 1 a 11, prefe­

riblemente después de haberlo purificado de acuerdo con cualquiera 

de los métodos descritos en e l ejemplú 1, se calienta a 10G2 C. du­

rante 15 a 60 horas. Durante este tratamiento se transforma en un pro 

ducto transparente o traslucido parecido a la resina, que todavía 

140 es soluble en agua.

Ejemplo 13:

Se añaden 1000 partes de una solución acuosa-amoniacal de 23 

por ciento de concentración, a 1000 partes de -diclorhidrina con- 

tenidae- en una vasija a presión, después de lo cual se agita la mez- 

145 cía sin suministro de calor externo. Por ser exotérmica la reacción, 

la temperatura aumenta dentro de un corto tiempo hasta 60 a 7C2 o. 

y después de 1 a 2 horas llega o ser de 110 a 1202 C. Después de un 

corto tiempo, la reacción violenta ¿ se calma; la masa de reacción 

es un. fluido limpio, amarillo que se deja enfriar espontáneamente.Du- 

150 rante la fase de enfriamiento se separan crista le s  de DH^Cl que se

depositan en e l  fondo de la v a sija . El li.u id o  madre se separa de los 

crista le s  por filtra c ió n , y se evapora a 30 o 402C. a una presión de 

15 a 18 mm. El residuo muy viscoso, con crista le s  diseminados en su 

masa, se seca en vacío, de 30 a 402 C., hasta que esté exento de agua 

155 El residuo pastoso se amasa con alcohol repetidamente renovado hasta



!SIISüíí5|a.e un  ̂ .pequeña cantidad de este no deje residuo joor evaporación.

Se mesclan las soluciones alcohólicas y se filtra n  hasta que 

estón limpias, separándolas del alcohol a presión reuucida y de 

30 a 402 C.

160 11 residuo seco es una masa muy viscosa de color amarillo

obscuro soluble en agua y alcohol.

El ejemplo 15 puede también llevarse a cabo de modo ta l que 

la diclorhidrina se disuelva en agua y en amoniaco se introduzca 

en la solución acuosa de diclorhidrina, en forma de amoniaco ga- 

165 seoso seco.

Los ejemplos anteriores pueden también llevarse a cabo de mo­

do ta l que en lugar de emplear una solución aLcohólica o acuosa 

de amoniaco, se introduzca amoniaco gaseoso seco directamente en 

la 4.-diclorhidrina refrigerada exteriormente por ineuio de agua en- 

170 friada con h ie lo . Claro está, que no es necesario evaporación a l­

guna del alcohol o del agua, de modo que, después de terminar L-n 

reacción y después de eliminar del producto, por filtra c ió n , los 

crista les de HH^Ol, e l filtra d o  debe considerarse como compren­

diendo e l producto bruto de la reacción, que, s i se desea, puede 

175 purificarse por cualquiera de los métodos descritos en e l  ejemplo 1.

Guaneo se aplica este procedimiento de acuerdo con esta modi­

ficación, e l amoniaco gaseoso puede introducirse en c.iclorhidrina 

o en un homólogo o un análogo de la misma, bien de ta l modo que la 

cantidad calculada de amoniaco se introduzca por completo y en una 

180 sola, operación, o bien por partes y en varias operaciones. Estas 

dos variantes, se aclaren en los dos ejemplos siguientes:

Ejemplo 14:

Se n enfrian a -1 0 2 C. 1CC0 partes de -d iclorhidrina, des­

pués de lo cual se introduce amoniaco gaseoso seco hasta que la ma- 

185 sa de reacción pese 1230 partes. Después se deja reposar la masa

de reacción a 162 0. durante 3 a 5 cías. Durante este tiempo se for­

ma una cantidad considerable de crista les que, según el an álisis  

son notablemente, de cloruro amónico.

Después de los 3 a 5 días citados, e l producto de reacción se



190 separa de los cr ista le s  por filtra c ió n  y luego se conserva a pre­

sión reducida y a la temperatura ambiente/ con'objeto de eliminar 

los últimos vestigios de amoniaco. . 1;

El' producto fin a l es un aceite v iscoso /:lim p io , soluble en 

agua y alcohol. Permaneciendo a la tcrnperatura ambiente - durant e ún. 

195 tiempo mayor, tiene tendencia a ponerse turbio o.también,a separar' 

crista les que, probablemente, son de cloruro amónico.

Puede purificarse, por ejemplo, por cualquiera de. los.méto­

dos descritos en e l ejemplo 1.

Ejemplo 15: j. ' / '  ' /

200 Se enfrían a O2 C. 1000 partes de «t-diclorhidrina,. después

de lo cual se introduce amoniaco gaseoso seco hasta que la masa de 

reacción pese de 1080 a 1085 partes..

Lo masa de reacción se deja reposar a la. temperatura amblen- 

te unas 20 a 24 horas, .durante cuyo tiempo permanece abierta una de 

205 las llaves de que la vasija  está provista.

Des'pués de este tiempo, la masa de reacción se enfria nueva-, 

mente a O2 C. y ce introduce amoniaco gaseoso hasta que la masa de'.' 

reacción pese de 1170 a 1180 partes, después de lo cual se deja re - ■ 

posar la vasija  en e l refrigerador durante la noche, con una de las  

210 llaves abiertas. Durante este tiempo, la cantidad de crista le s  de

cloruro amónico separados experimenta un aumento sensible. Dado que 

parte del amoniaco introducido se desprende durante e l reposo en 

hielo, después de este tiempo ..1 peso to ta l de la masa de reacción 

es de 1140 a 1145 partes.

215 Este proceclimiento se repite luego otras cuatro veces, sien-

do los siguientes los pesos de la  masa de reacción:

Tercer día: Peso de la masa inmediantamente después .de l s . i n - .  

trouL-cción del amoniaco gaseoso: 1180 a 1190 partes.

Peso de la masa de reacción después de reposar una noche en . 

220 h ie lo : 1150 a 1160 sortea. v
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Cuarto día: Peso de la masa inmediantamente después-de la 

introducción del amoniaco gaseoso: 1190 a 1195 partes.

Peso de la masa de reacción después de reposar una noche 

en h ie lo : 1190 a 1195 partes (sin  diminución).

225 Quinto día:

Peso de la masa de reacción inmediatamente después de in-, 

troducir e l amoniaco gaseoso: 1195 a 1200 partes.

Peso de la masa de reacción después de reposar una noche 

en h ie lo : 1190 a 1195 partes (ligera diminución).

230 Sexto día: Peso de la masa de reacción inrnediantamente

después de introducir e l amoniaco gaseoso: .1210 a 1220 partes.

Después é. se sellara e l amoniaco en exceso, de la masa de 

reacción, haciendo circular a su través una corriente de aire du­

rante 4 horas; e l peso fin a l es de 1175 a 1180 partes. ■■

235 Luego se separan por filtra c ió n , todos los crista le s  de:

producto de la reacción y después se conserva a presión reducida 

para eliminar los últimos Vestigios ue amoniaco.

El producto fin a l es un aceite viscoso y limpio, soluble 

en agma y alcohol. Conservado a. la temperatura ambiente por un •• 

240 tiempo más prolongado, xiene la tendencia de hacerse turbio o tam­

bién a de separar cr ista le s  'que, probablemfenfce, son de cloruro 

amónico.

Puede purificarse, por ejemplo, por cualquiera de ios méto-r 

dos descritos en e l ejemplo 1.

245 Ejemplo 16:

El pioceñimiento se aplica de igual modo que en e l  ejemplo 

1, pero con la diferencia de que. en lugar de 1185 partes de la so­

lución concentrada- alcoholico-amoniacal, se emplean 7400 partes 

de una solución de amoniaco en alcohol absoluto al 4 por ciento 

250 de concentración. ■ ,

En los ejemplos anteriores pueue usarse la'yfl -diclorhidrina-, 

en substitución de l a < -d iclorhidrina.

5  CENTIMOS
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ios ejemplos anteriores, cuando se desee o convenga, en ' 

los derivados clorados pueden usaíse las cantidades ¿cui­

de derivados bromados o rodados.

Ln lugar de los derivados halógenos empleados en los ejemplos 

anteriores, pueden usarse proporciones equimoleculares de homólo­

gos o análogos de aquellos, por ejemplo, butenil-diclorhidrina,

1:3—dicloro-2—m euii-propanol/2/, alcohol dibromoheuilico, e r itr ita -  

26C diclorhidrina, :lanita-diclorhidrina.

ihlYIITlIoÁO I0FP3.

1 . -  Procedimiento para la fabricación de compuestos orgánicos 

que contengan nitrógeno, en .el que se hace actuar e l amoniaco sob­

re una diclorhidrina o un homólogo o. análogo de esta, a una tempe-.:

265 natura in ferior a 100 2 o.

2 .  -  Procedimiento para la fabricación de ^compuestos orgáni­

cos, según lo reivindicado en e l punto 1, en e l que e l amoniaco se 

hace actuar sobre la diclorhidrina en presencia de un diluyente 

apropiado, por ejemplo, alcohol.

270 3 . -  xJroceuimiento para la fabricación de compuestos orgáni­

cos que contengan nitrógeno, en e l que se hace reaccionar una so­

lución alcohólica de amoniaco con una diclorhidrina o un homólogo 

* o análogo, au una temperatura inferior a 100a' 0.

4 . -Proecaimiento para ra fabricación de compuestos orgánicos 

275 que contengan nitrógeno, en e l que se hace reaccionar una solución 

acuosa ce amoniaco con una diclorhidrina o un homólogo e o análogo 

de esta, a una temperatura inferior a ICC2 0.

5 '.- Procedimiento para la fabricación de compuestos orgánicos 

que contengan nitrógeno, en e l que se hace reaccionar amoniaco ga- 

280 seoso con una diclorhidrina o un homólogo o análogo de esta, a una: ' 

temperatura inferior a ICO2 0.

6 . -  4?roceñimiento para la fabricación de compuestos orgáni­

cos que contengan nitrógeno, en e l que se hace reaccionar amoniaco 

con una diclorhidrina o un homólogo o análogo de esta, a una'tempe-
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285

290

raturjjS superior a 100a G. en. presencia de agua.

7 .  -  Procedimiento para la fabricación de compuestos orgá­

nicos que contengan nitrógeno, substancialmente ta l como se ha 

descrito con referencia a cualquiera de los ejemplos mencionados.

8 .  -  Procedimiento para la fabricación de compuestos orgá­

nicos que contengan nitrógeno., que pueden prepararse j o x  la fabri­

cación determinada en cualquiera de los puntos anteriores, siem­

pre que se obtengan por estos métodos o por cualquier procedimien-
*

to que sea evidente y químicamente equivalente a esta fabricación.

íTota: la  presente patente debe recaer sobre: "PRGCKDD.íIll'T- 

10 PAlüi lA. PALIilCACIGir DE BASES GIíGAinCAS", ta l  como aparece des­

crito en la presente memoria.

Con arreglo a lo preceptuado en la vigente Ley de la Pro­

piedad Industrial y Comercial, se so lic ita  el., derecho de p riori­

dad de la patente inglesa na 19350-31 del 4 de Julio de 1931.

Consta é esta memoria de diez hojas foliadas y escritas  

por una sola cara.

Madrid, a 7

^  y

I r . iueon L ilienfeld^ 2  7
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