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KMEMORIA DESCRIPTITVA
para
solicitar una PATENTE de INVENCION por VEINTE afios, en
ESPAﬁA, por »PROCEDIKIENTO PARA LA OBTENCION DE PRODUCTOS
DE CONDENSACION», a favor de la razén social I.G, FARBE-

| \
NINDUSTRIE A¥TIENGESELLSCHAFT, domiciliada en Frankfurt a
Xain (Alemania),
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En la patente alemana acta 655,999 se describe en-

tre otras cosas un procedimiento, segin el cual se transfor-
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man #cidos aminometenosulfdénicos con 4cidos carboxflicos de
alto peso molecular o con los derivados de éstos dltinos,
obteniéndose productos de reaccidn con los cuales gueda siem-
pre mezclada cierta porecién de Jabones correspondientes a

los mencionados 4cidos carbox{licos.

Ahora bier, se ha descubierto que se obtienen pro-
ductos de condensacién andlogos con rendimientos précticamen-
te cuantitativos, heciendo reaccionar amidas de 4cidos carbo-
x{licos que contienen en su molécula a lo menos un &tomo de
hidrégeno ligado al nitrdgeno y a lo menos 6 £tomos de carbo-
no en ligacidn alifdtica o cicloalifdtica, con compuestos al-
dehido-bisulfiticos o cetona-bisulfibicos o los componentes
de los mismos, en caso dado en presencia de disolventes. Los
productos de reaccidn también pueden contener substituyentes
0 llevar intercalados en su esqueleto de carbono hetero-dto-
mos o grupos heteroatémicos.

Como amidus que se prestan para la ejecucidn del
presente procedimiento, pueden mencionarse, por ejemplo, las
amidas de los dcidos siguientes: 4cido caprédnico, 4cido alfa-
etilhex{lico, 4cido caprinico, 4eido laurinico, 4cido mirfs-
tico, deido palmitico, 4cido estedrico, 4cido undecilénico,
dcido oléico, 4cido 9.10-diclorqestedrico, 4cido ricinoléico.
En lugar de éstos 4cidos puros pueden también utilizarse mez-
clas industriales como, por ejemplo, 4cido de la grase de
las pepitas de palma y de coco, 4cido alifdtico de aceite de
palma, 4cido alifdtico de aceite de soya, 4eido alifdtico de
aceite de linaza, dcido alifdtico de aceite de pescado, 4ci-
dos alifdticos endurecidos de aceite de soya y @e pescado,

dcidos carboxflicos que se obtienen en la oxidacidn de para-
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finas, por ejemplo fracciones que contienmen principalmente
los 4cidos carbox{licos con 7 - 9 4tomos de carbono, o las
fracciones que contienen en prineipal los llemados 4cidos ali-
f4ticos jabonosos, o sea dcidos carboxflicos con 12 - 18 4to-
mos de carbono. Ademds son utilizables el 4cido p-isocoetil-
benzdico, el dcido isooctilfenoxiacético, el 4dcido dodecil-
fenoxiacético, el 4cido diisobutilbenzdico, &1 4dcido triiso-
butilfenilacético, é1 4cido triisobutilhidrocindmico, el {ci-
do p-butileiclohexil-gama-butirico, el 4cido dodeciloxiacéti-
co, el deido octadeeilmercaptopropiénico, la miristilsarcosi-
fda, la monododecilamida del 4cido succinico, la mono(p-dode-
cil)-anilida del 4cido digliceélico, el 4cido N-dodecil-Neme-
tilaminoacético, el 4cido p-(octilsulfonil)-aminobenzéico,
los 4cidos montdnicos, los 4cidos nafténicos y los dcidos re-
sinosos y los productos de hidrogenacién de los mismos.,

Ademds pueden utilizarse amidas substitufdas, en
tanto que contengan un 4dtomo de hidrdégeno ligado al nitrége-
no, por ejemplo metilamidas, etilamidas, butilamidas, bencil-
amidas y arilidas.

Amidas adecuadas, que contienen a lo menos 6 4tomos
de carbono en ligacién alifdtica o cicloalifética, son, por
ejemplo, la amida del 4cido laurinico, la amida del 4cido
oléico, la metilamica del 4cido de la grasa de coco, la buti-
lamide del decido caprflico, la dodecilamida del 4cido acético,
la isoheptilamida del 4cido férmico, la oxetilamida de mez-
clas de 4dctdos carboxilicos con 7 - 9 4tomos de carbono, como
se los obtiene en la oxidacidén de parafinas, la isooctila-
mida del 4cido capr’lico, la butilamida del dcido propiénico,
la tetradecilamida del 4cido bemzdico, la hexadecilamida del




deido p~-clorobenzdico, la butoxetilemide del 4eido caprinico,
la dimetilaminoetil-amida del 4eido oléico (Cq ;0. NH.CHy.
;Y CHz'N(CHB)z)’ la N~petil-N-octadecenil)-amida del 4cido ace-
tilaminoaCético (CH:_’).CO.NH.CHz.CO.IIq . Cleﬂzs).
65 CHy

Como aldehidos se pueden mencionar en primer lugar
. el formaldehido o sus polimeros o derivados como son los ace-
tales, pero también son utilizables otros aldehidos como son
el acetaldehido, el butiraldehido, el isohexaldehido, el ben-
70 zaldehido o cetonas, como la acetona.

Bisulfitos que se pueden utilizar segin el presente
invento, son en primer lugar las sales alcalinas o alcalino-
térreas del 4cido sulfurosoc, por ejemplo las sales potdsicas I

- sédicas.
75 El procedimiento puede ser ejecutado de manera que

una amida se calierta por ejemplo junto con aldehido'bisulfi-

tico o acetona bisulfitica, agitando bien la masa en fusién.
También son utilizebles mezeclas de compuestos aldehido-bisul-
f{ticos con compuestos cetona-bisulf{ticos. Pero también es
Posible hacer reaccionar la amida con los componentes del
compuesto aldehido-bisulfitico o cetona-bisulf{tica., Ademés

se puede transformar la amida primero en el compuesto meti-

18lico y hacerlo reaccionar después con un bisulfito.
Se ha mostrado oportuno introducir en la masa en

85 fusidn substancias sdlidas finamente dispersas en calidad de

agente diluyente. Por ésta medida queda garantizado un calen-
tamiento invariabls de la masa reactiva y por otra parte se
obtisnen por ella de las masas en fusién que alguras veces

no se dejan asgitar sino con dificultad, polvos que son fécil-
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mente agitables. Como tales substancias sdélidas finamente digs-
rersas entran en consideracién la arena o la harina P4sil que,
una vez efectuada la reaccidn, vuelven a eliminarse del pro-
ducto de reaccién, o bien sales como la sal comin, sulfato sé-
dico o sulfato de magnesio.

Algunas vsces puede ser de utilidad operar en pre-
sencia de un disolvente orgdnico de un punto de ebulliciédn
elevado como son el xilol, el diclorbenzol o la piridina, Em-
Plegndo los dos compuestos citados en primer lugar, se logra
separar con facilidad el agua que se forma en la reaccién,
de la mezcla por destilacidn oceotrdpica. También en medio
acuoso resulta posible en muchos casos efeetuar las reaccio-
nes segin el presente invento, médxime cuando la amida del 4ci-
do carboxflico, que sirve de ﬁateria de partida, es acuo-so-
luble o muestra cierta afinidad al agua.

Operando en medio anhidro, es decir en medio de fu-
sién, 0 en presencia de un disolvente orgédnico que no se mez-
cla con agua, se piede acelerar la reaccidn por la adicidn
de agentes condensantes como es el cloruro de zine,

Segin seen las materias de partida utilizadas, la
temperatura de la reaceidn varia dentro de amplios limites.
Utilizando como materia de partida amidas de dcidos alifdti-
cos de elevado peso molecular, la temperatura de reaccidn
més favorable esté comprendida entre 1202 y 1802 C. Por re-
gla general las reacciones indicadas se realizan sin presién.
Solamente en algumnos casos especiales es necesario operar ba-
jo presién y en recipientes cerrados.

Los productos de reaccidn se distinguen por su ele-

vada actividad capilar y se prestan como agentes auxiliares
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para la industiria textil, por ejemplo como agentes de lavado,
humectantes, reblandeccerores o emulsionantes.
EJEXPLOS

l).- Iguales partes en peso de amida del 4cido
olédico y de formaldehido-bisulfito sddico comercial se ca-
lientan, agitando, a 155¢2C. Al cabo de una hors y media se
inicia una reaccién, produciéndose una pequefia elevacidn de
la temperatura, La masa muy flufda que al principio espuma
ligeramente, se vuelve mds densa dentro de 3 horas ulterio-
res, quedando, sin embargo, todavia agitable. Una pruedba se
disuelve ya en agua fria, produciéndose, empero, un enturbia-
miento débil, y manifiesta un excelente poder espumante., Agre-
gando al producto de resceidn la misma cantidad en peso de
sal comin y agitando ulteriormente Qurante 9 horas a 1552C,
se obtiene un polvo amarillento que se disuelve claramente
en ague sin ninguna coloracién. E1l resultado del andlisis del
producto cristalizado en metanol dilufdo, responde a la f6r-
mula 017H5500.NH.CH2805Na.

En lugar de la emide del dcido olédico se puede em-
plear con el mismo éxito la amida del 4cido laurinico.

2).- 28 partes en peso de la amida del dcido oléi-
co se disuelven cr 3C partes en peso de xilol, se introducen
32 partes en peso de formaldehido-bisulfito (al 80 %) y se
calienta el todo a 145 - 1552C con empleo de un refrigerador
de salida, agitando bien y completando la cantidad de xilol
que se separa por destilacién, A fin de facilitar la desti-

ladién del xilol y del agua de reaccién, se puede aplicar unm

vacuo ligero, Después de agitado durante varias horas, el
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xilol se expulsa mediante vapor de agua. E1l producto de reac-
cidn se disuelve claramente en agua tibia, produciéndose una
fuerte espuma., La solucién queda 1{mpida también despuds de
la adicién de deido clorhfdrico dilufdo,

3).- 30 partes en peso de la metilolamida del dci-
do estedrico se disuelven en 150 partes en peso de piridina
¥y se hace hervir el todo junto con 1l partes en peso de pol-
vo comercial de bisulfito sédico durante unas 2C horas y ba-
jo reflujo, Después de eliminado por destilacidn la piridina
y de lavado el resfduo mediante benzol, se obtiene por re-
cristalizacifn en metanol el compuesto siguiente en estado
de pureza: 017H5500NH. CH2.SOSNa. Se presenta en forma de
un polvo blanco que =e desintegra a 2752C, sin que se produz-

ca una verdadera fundicién,

4),- 20 partes en peso de la amide industrial del
detdo laurinico se calientan, agitando, durante 4 horas a
1552C juntas con 45 partes en peso de acetaldehido-bisulfito
sddico industrial. Una vez recristalizado el producto resul-
tante, se obtiene un polvo blanco y claramente acuo-soluble
que también en solucién 4cida espuma muy fuertemente, Para
muchos fines téenicos, empero, puede prescindirse de ésta re-
eristalizacidn, pudiéndose utilizar también el producto en
bruto,

5).= Calentando (durante Zi horas a 1552C y duran-
te 6% horas a 1802C) 84 partes en peso de la amida del deido
oléico industriel y 138 partes en peso de acetona-bisulfito
sddico industria’ y procediendo de la manera indicada en el

ejemplo 42, se obtiene un polvo de las mismas calidades,
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6).- 60 partes en peso de la amida del 4cido oléi-
co industrial se calientan durante 5 horas a 150¢ juntas con
94 partes en peso de benzaldehido-bisulfito sddico industrial.
El producto de reaccidn extrafdo mediante acetona, se presen-
ta en forma de un polvo que se disuclve F4cil y claramente
en agua. Zstas soluciones muestran una fuerte actividad ca-
pilar.

7).= En la preparacidn de dcidos alifdticos jabono-
sog a partir de parafina se obtiene también una poreién con-
siderable de 4cidos carboxflicos conteniendo 5 - 11 4tomos
de carbono, que se prestan tanto como los dcidos aliféticos
jebonosos para la ejecucidén del presente procedimiento. Un
dcido conteniendo 7 4tomos de carbono se transformd mediante
amoniaco en la amida correspondiente del punto de fusién a
83 - 89eC. 39 partes en peso de dicha amida y 84 partes en
peso de formaldehido-bisulfito sddico industrial se mantie-
nen durante 3 horas a la temperatura de 15520, A continuacién
100 gramos de sal comin se reparten finamente en el producto
de reaccidn., La mezecla resultante se agita y se calienta du-
rante 2 horas en un bafio de aceite de 230 - 2402 de tempera-
tura. De ésta menera se obtiene, sin la necesidad de una pu-
rificacién ulterior un producto de reaccidn que se disuelve
claramente en el agua y muestra una fuerte formacidn de es-
bunma,

8).~ 60 partes en peso de la metilamida del dcido
oléico industrial, 60 partes en peso de formaldehido~-bisul-
fito sbdico industrial y 600 partes en peso de o-diclorben-
zol del punto de ebullicidn a 1792C se mantienen a la ebu-

1licidén hasta que se haya eliminado el agua separada, El re-
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siduo que se recoge por aspiracién y se purifica mediante
acetona, se disuelve claramente ya en agua frie y también al
agregar 4cido. En ambos casos las soluciones muestran un ex-
celente poder espumante,

9).- 280 partes en peso de la amida obtenida de
dcido oléico industrial se agregan a 220 partes en peso de
una pasta al 90 % de un compuesto formaldehido-bisulf{tico.
A fin de eliminar el agua, se calienta, agitando, la masa
reactiva y sigue calentando a 120 - 170¢C hasta que el pro-
ducto de reaccidn se disuelva claramente en agua, lo que se
verifica fécilmente por medio de una prueba. Una vez enfria-
do, el producto se tritura para obtener un polvo blanco.

10).- A 510 partes en peso de una solueién neutra
al 50 % de sulf{tc sddico se agregan 175 partes en peso de
formalina al 35 %, se neutraliza con dcido sulfdrico y se
concentra por evadoracién, hasta obtener una pasta al 80 #%.
200 partes en peso de la pasta as{ obtenida de formaldehido-
bisulfito al 80 % se mezclan con 150 partes en peso de la
amida del 4eido de la grasa de coco, Después de eliminado el
agua bajo agitacién, se sigue calentando a 1602C, hasta que
el producto de reaccién se haya vuelto acuo-soluble,

Deserita que ha sido la naturaleza de la presente
invencién y la manera como la misma puede ser llevada a la
prédctica, se declara que lo que se reivindica como de pro-

piedad y derecho exclusivo son las siguientes:

REIVINDICACIONTES

e M It E e R I e e T s e s m
peerrr T FET FITE I E TR Y LI P Y T

1).~ Procedimiento para la obtercién de productos

de condensacidén caracterizado porgue se hacen reaccionar
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bajo calentemiento amidas de dcidos carboxilicos que catie-~
nen en su molécula a 10 menos un &tomo de hidroégeno ligado
‘ al nitrogeno y a 10 menos 6 atomos de carbono en ligaciém
255 alifatica o cicloalifdtica, con compuestos aldehido-bisulfi-
- ticos o cetona-bisoifiticos o los camponentes que integran
, és8tos compuestos, en caso dado en presencis de disolventés.
2).~ Procedimiento segin la reivindicacién 12, ca-
racterizado porque se hace reaccionar unm bisulfito con el
compuesto obtemido de una amida de dcido carboxilico y al-
dehido.

3)e— Procedimiento segin la reivindicacién 1& o 28
caracterizado porqﬁe se efectia la reaccitn en presencia de
substancias sélidas finamente dispersas, en especial de sa~
les inorgénices, y en ausencia de disoiventes.

4).- Como muevos compuestos los productos de con-
densacién obtenidos de las amidas de scidos carboxilicos que
contienen en su moilécula & 1lo menos 6 &tamos de carbono en

~ligacion alifatica o cicloalifética, con compuestos aidehido-

bisulfiticos o cetobisuifiticos o0 Los componentes que inte~

\f/éff§;Z§sfgg/;;mpuestos.

5)«~ Procedimiento para la obtencién de productos
de condensacién, son arreglo a la presente memoria descrip-

tiva y reivindicaciones anteriores.
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