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'CERTIFICADO
7 DE
‘ ADICION p
a la patente No. 165.181 & fayor de la razén social suiza:
GESELLSCHAFT PUR CHBUISCHE INDUSTRIE IN BASEL (Socleded
parae la Industria'Qu{mica en quilea)} residente -en Basilea

(Suize) por: "MEJORAS INTRODUCIDAS EN LA PATENTE PRINCIPAL®.

-
-y w

MEMORIA DESCRIPTIVA ,
En la patente prinocipel Ne. 165,181 se indica que se

'obtienen nuevos derivados de amidas cuando se trensforman

amidas'que presenten a 1o menvs dos &tomos de carbono unidos

Yy en a lo menoe un &tomo de nitrbgeno de amida un £tomo de

hidrégeno, formaldehido y compuestos que contienen a lo menos

un grupo hidrox{lioo alcokélieo unido & una oadena de. oar-

~ bono compuesta de a lo menos dos {tomos de cerbono esi ecomo

a2 lo menos un grupo que condiciona o aumenta la solubilided
en el agua, 0 & lo menos un substituto transformable en tal
é&upo, en oasd dado en presencia de un medic que acelera la
reaceidn, y transformando, en ceso dado, en eyhénoionado
grupo un sustituto transformable eﬁ un grﬁpe que oondiciona
o aumenta la solubilidad en el agua. .

Ahora bien, e he encontrado gue iguslmente se pﬁeden
obtener productos de condensacién valiosos cuando en el pro-

cedimien_to de la patente prinoipal en lugar de las emidas
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y del formaldehido respectivamente de las correspondientes
metilolamidas se emplean compuestos metf{licos halogenados
que contienen a lo menos una vesz la agrupacién atémice-X-
GEz-halégeno (X = a un grupo - eff:_ combinado eon el &tomo
de nitrégeno a cﬁauhal5gen§) y & lo menos dos &tomos de car-
boneo unides.

Como compuestos metflicos halogenados de la agrupacién
atémice indicade ~X-CH,~halogenada, pueden ser empleados
los ciguientesz'amidas metf{licas halogenadas, por ejemplo
las emidas olorometflicas que deriven de las amidas indica-
das en la patente principal, que son obteﬂibies de las ami-
das segdn métodos conocidos. Tales amidas de #aido halogen—
metiloarvoxflicas pueden ser prepsradas verbigracia con
ayuda de formeldehido y de hidrdgenos halogenados, ademés
por reaccién oon &teres o . G(’-dihalogendimetilioos, por
ejemplo & 90~100°, eon lo cual -caso de partir de amidas
de £cido carboxflico- se producen derivados metflicos halo-
genedos que derivan de las diemines de metileno N.N’—-diaci-
ladas que se produoenAintermediariamente. ‘

| ComoAcompuestos que contienen a 1o menos un grupo hi-

droxflico unido a una cadena de carbono compuesta de a lo
menos 2 &tomos de carbono, 2s8f{ como a lo menos un grupo gue
condiciona 0 auments la solubilided en el agua 0 & lo menos
un sustituto transformaﬁle en tal grupo, pueden ser gplica-
dos los compuestos indicadeos ern la patente principal. .

La trangformacién de los ocompuestos metflicos halogena—
dos citados con los compuestos hidroxflicos de la clase re-
ferida, se verifica ventajosemente en presencia de disolven-—
tes que no reaccionan ocon los compuestos metflicos halogena—
dos, verbigraqia en presencla de vinagre glacial, acetonsa,
0 dioxan. Por calentamiento, por ejemplo a 70-1000, es aumen—

tada la rapldez de la reacocidn.
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Un sustituto en ceso dado presente en los productos
del procedimiento, transformable en un grupo que osocndiciona

o aumenta la solubilidad en el agua, puede ser transformado

en tal grupo segin los métodos indicados en la patente prin~

c¢ipal.

Los productos del procedimiento pueden ser empleados
como meterias euxiliares textiles. Son especialmente valiosos
los productos solubles en el agua gue contienen un resto ali-
fético o cicloelifitieo oon a lo menos 12 £tomos de carbono;
pueden servir por ejemplo como medios de lavado o de iguale-
0ibn, o de medios que abren cables de lana de celulosa.Los
productos del prooedimiento pueden ser empleados por si solos
o0 juntsmente con otros usuales en la aplicecién de medios
auxiliares textiles, verbigracia szles orgénicas.

En losejemplos ﬁiguientes las partes han de entenderée
por partes en peso siempre que no haya otras indicaciones
al respecto. '

Ejemplo 1.~

- it e oo

13,5 partes del producto de condensacidén de amida de
£01d0 estedrico (obtenide de fcido estefrico téonico) y &ter
61,&1’—diolordimetilioo se disuelven & temperatura ordinarisas
en 20‘partes en volumen de vinagre glacial. Se saiiade aglitan-
do la solucidn de 8 partes de 4oido glicélico anhidro en 5
partes en volumen de vinagre glacial. Después de un calenta~
miento duramte % horas a 80~90°, el vinagre glacial es gepa~
rado por destilefcidn en el vacfo, se disuelve el remanente
en alcoohol absoluto, se neutraliza con solueidén de hidréxido
sédico concentrada, expulsando el alcohol por destilacién.
Se obtiene un polvo debilmente amarillento gue es soluble
en el agua con escasa opalescencia bajo espumeo. Mediante

foidos, las soluciones se descomponen rapidamente al calor

con pérdida de la propiedad del espumeo. El nuevo producto
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puede ser empleado como material auxiliar textil, pof e;emp—‘
lo para hacer impermeéble @l agua productos textiles resis—
tentes al lavado. |

El producto de condensacién de amida de dcido esteérico
y éter a ,a’-diclordimetflico, puede ser preparado como sigues

Se calientan agitendo en un bafio de 90-100° 256 partes
de &ter A . (f?-diclordimétflico y 150 partes de amida de
£oido estedrico. Primeremente se produce una solucién clara
de la oual se separan poco & poco partieculas insolubles, po=
niendose espesa la mezcla de reaccién. Cuando la masa de
reacoidn se vuelve nuevamente lfguida, se afiaden otras 150
partes de ezmide de foido estedrico. La mezcla de reaceidn
que por lo pronto se pone espesa, 21 segulr ﬁgitando se
vuelve lfquida deapués de 1o cual nuevamente se introducen
150 partes de amida de £cido estedrico. Después de une agi-
tacién sucesiva durante 2 — 3 horas en un bafio de 95-100°
habrf terminado la transformacidn lo que se conoce en gue
una prueba cglentada durante corto tiempo con piridina es
recogida_pdr el sgua en forma de una solucién olara que ea—
pumea al ser agitada.
'Ejemplo 2.=

5 partes de oxietansulfonato sédico se disuelven en 2
partes en volumende agu&. Después de ser mezcladas con 1,7
partes de &ocido sulfdrico concentrado, la solucién es oon-
centrada por evaporacién en el vacfo a 80-90° para el secado.
El Temanente es finamente pulvérizado, suspendido en 30 par-
tes de volumen de acetona y afiadido bajo agltacidn a fondo
a una soluoidn de 6,5 partes del producto de condensacidﬁ :
de emida de £oido estedrico (obtenide de Zcido estedrico téo-
nico) y éter o .q’-diclordimet{lico (véase ejemplo 1) en
25 partes en volumeﬁ de acetona.

Después de una agitacién durante 10 horas a temperaturs
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ordinaria, y habiendo separado la acetona por destilacién,

seguido de disolucidn en alcohol, neutralizacidén con solu-
oién de hidrdxido sédico y concentracién, se obtiene una
masa 86lida cai inodora que después de la extraccidén oon
acetona es soluble en agua bajo espumeocs
Ejemplo 3.=
A una solucién de 5,4 partes de glucosa enhidra en 50

partes en volumen de vinagre glacial, se eficden bajo agi-

 tecién a 70~75° 6,8 partes del producto de condensacién de

amida de fcido estedrico (obtenida de 4oido estedrico téc~
nico) y d «dA*=8ter diclordimetflico Jvéase ejemplo 1). A
los 30 minutos una prueba es soluble en agua. Bl vinagre
glaocial es separedo por deetilacién en el vacfo, el remanen-
te neutralizado en solucidn de alcohol metflico con solucién
de hidréxido sbdico, se calienta hasta ebullicién y se re-
frigera, Después de la recogida por filtracidn y secado, se
obtiene un residuo sélido que después de una recristaliza-
cién repetida de alcohol metflico resulta soluble en el agua,
prestandose como emulsionador.

| Ejemplo 4.-

20 partes del preducto de condqnsaeidn degsocrito en el
ejemplo 1, se disuelven en 1000 partes de agua de 60° y se
mezolan bajo agitacidn eon 20 partes en volumen de £scido
£8rmioo. Con esta solueidén se impregna una pieza de tela
de algodén, se retuerce, se seca a 50° y se calienta durente
15 minutos a 135%°. Despuds de este tratamiento, el tejido
posee un apresto impermeable al agua que no desaperece in-
oluso despuds de un lavado con jabdn. Merced a este trata-
mientc el tejido, ademfs, adquiere un tacto blando excelente
que resiste incluso al lavado con jabén.

Se puede consegulr aproximadamente el mismo efecto
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cuando se anstituye el fcido férmico por éoidq acético o
cloruro aménico. Sin embargo, tembién se puede operar sin
adicién de ﬁinguna clase siempre que se prolongue la duras-
cién del calentamiento.
Ejemplo 3.=

Para el lavado de lana sucla se puede proceder del modo
signientes Con una proporcién de lfguido de lavaje de 1:30
y a 40-45°, el material es tratado dursnte 1/2 hora con un
lfquido de lavaje acuocso que contiecne 1,5 gr por litro del
producto obtenible segin el ejemplo 2; desfiués se separa
por centrifugacién, se lava y se seca. El material asf traw-
tado resulta perfectamente limpio.

K 0 T A

Hecha la descripoidén del presente certificado de adi-
0idn que se solioita a la patente No. 165.1831, se hace cons—
tar gune esta golicitud se éooga a la prioridad de la solici-~
tud de patente de adicién Nr. 84.131, depositada en Suiza
el 19 de Julio de 1943, y se declaran como nuevas y de pro-
pia invencidn, las siguientes reivindicaciones:

l.~ Procedimiento para la obtencidn de nuevos productos
de condensacién, caracterizado porque se trénsfd:man con jun—
tamente compuestos met{licos halogenados que contienen 2 le
menos una vez la agrupacién atdmica —x—cna-halégenc (X =8
un grupo ~0<:o combinadc con el &tomo de nitrégeno en CH,~
halégeno), y Eademﬁa a lo menos 2 £tomos de carbono unidos,
y oompuestos gue presentan a 1o menos un grupo hidroxflico
alooh8lico unido a una cadena de carbono compuesta de a lo
menos 2 &tomos de ocarbono, asf como a io menos un grupo que
condiciona o mmenta la solubilidad en el agua 0 a 1o menos
uﬁ sustituto transformable en tal grupo, y transformande, en
cago dado, en el mencionado grupo un sustituto tranéformable

en un grupo que oondicione 0 aumenta la solubilidad en agua.
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2.— Procedimiento segdin la rdivindiaani n 1, caracteri-
zado porgque la transformacidédn es verificada en presencia de
disolventes que no reaccidnan con los cdmpuestos met_{licos
halogenados. -

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 2, caracte-
rizado porque como disolvente se emplea vinagre glacial.

4.~ Procedimiento segfn las reivindicaciones 1-3,ca-
racterizado porque como compuestos metflicos halogenados se
emplean las amides metflicas halogenades que derivan de ami-
das de &cido carboxflico aliffticas con a lo menos 12 £to—-
mos de carbono,

5 o= Proéedimiento segfin las reivindioaciones 1-4, ca-
racterizado porque como compuestos que presenten a lo menos
un grupo hidroxflico aloohélico asf oomo a lo menos un grupo
que oondiciega 0 aumenta la solubilidad en el agua, se em~
Plean &cidos oxisulfénicos.

6.~ Procedimiento segin las reivindioaciones 1-4,carac—
terizado porque como compuestos que presenten a lo mencs un
grupo hidroxflico asi como a lo menos un grupo que oondicione
o aumenta la solubilidad en el agua, se emplean &cidos oxi=
monocarbox{licos. . |

7+= Procedimiento segin l;é reivindiceciones 1-4,carac-
terizado porque como compuestos que presentan a lo menos un
grupo hidroxflico alcohélico as{ como a lo menos un grupo
que oondioione o0 aumenta la solubilidad en el agua, se em—
plean mono- ¢ poligacaridas sclubles en el agusa.

8.~ Procedimiento para el lavado de materiales, carac~
terizado porque se tratan con productos anionactivos cbte-
nibles seglin las reivindicaciones 1-7, que contienen un resto
alifético o cicloalifético con a lo menos 12 &tomos de car-
bono.

9.~ Procedimiento para nacer impermeable al ajua mate-

riales de fibras, caracterizado porgue se impregnan con so-



luciones de 1os productos obtenibles segin las reivindica—
ciones 1-7 gue contienen un resto alifético con a lo menos
16 &tomos de carbono, secando despuds y tratando posterior-
mente al calor en presencia de un fcido.

10.~ Mejoras introducidas en la patente principal.

La presente memoria oconsta de ocho hojas folimdas ¥y
mecanografiadas por una sola cara.

Madrid, @ 18 de Marzo de 1944.
GESELLSCHAFT F?R CHEMISCHE INDUSTRIE IN BASEL
(Sociedad para la Industria Qufmica en Basilea )

P. a.

JAIME ISERN MIRALLES
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