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PATENTE DE INVENCION^

M E M O R I A  D E S C R I P T I V A  
sob re :

"Procedim iento para la  obtención de productos 
"de condensad 6n".

S o l ic i t a n te : B8&ME FETTCHEMIE O.m.b.H.
dom iciliados en Chemnitz, Alemania,

Se conoce e l método de poner en reacción 
halogenuros de h id ro c a rb u ro s , especialm ente halogenuros 
a lq u í l lc o s ,  con hexam etilen o te tram ib a , u ti liz a n d o  d iso lven­
t e s ,  en p a r t ic u la r  cloroform o. Los tiempos y la s  tem pera- 

5. tu ra s  n e c e sa r ia s  para e s ta s  reacc io nes  dependen del peso 
m olecular de los halogenuros a lq u í l ic o s ,  de la  n a tu ra le z a  
del halógeno combinado y finalm ente también de la 
p resen cia  de grupos a c tiv a d o re s .

En el procedim iento conocido r e s u l ta  in e v ita b le  
10. una c ie r ta  co lo ración  oscura de lo s  productos b ru to s  o b ten i­

dos que, s in  p rév ia  p u r if ic a c ió n , en muchos casos no se 
d isuelven tampoco de un modo c la ro  en el agua.

Ahora b ie n , hemos d escu b ie rto  que se puede 
fom entar mucho la  condensación en tre  hexam etileñótetram ina
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y á s te re s  de ácidos ino rgán icos m onovalentes, s i  se  enplean 
como d iso lv e n te s  a lcoho les monovalentes a l i f é t i c o s ,  carbo- 
c ic l lc o s  o h e te ro c ic l  le o s , o bien a lco ho les p lu riv a le n te s  
o sus é te r e s ,  o también a c é ta le s  o c e ta le s  a b ie r to s  o 
c íc l ic o s ,  adicionando agua. La can tidad  de agua a emplear 
se e l ig e  adecuadamente en tre  O 'l y 40%. Se puede re a l iz a r  
la  reacción ,no so lo  con á s te re s ,  re la tiv am en te  in e r te s  
a la  re acc ió n , de ácidos ino rgán icos m onovalentes, como 
por ejemplo con bromuros y c lo ru ros  a l  q u ilic o s  de mayor 
peso m o lecu la r,s in o  también con á s te re s  de o tro s  'ác id o s  
in o rg án ico s, como por ejemplo ácido n í t r i c o .

Se r e a l iz a  la  reacc ión  h irv ien d o  a l  re f r ig e ra d o r  
de r e f lu jo ,  o calen tando a una tem peratura más b a ja  que 
e l punto de e b u llic ió n  del d iso lv e n te , el á s te r  del 
ácido inorgánico  jun to  con la  can tidad  equim olecular, 
o un pequeño exceso, de hexam etilenotetram ina y con e l 
d iso lv e n te  que co n tiene  agua y que se  emplea por ejemplo 
en can tidad  de 1 a 1 1/2 veces la  auma de los componentes 
de re a c c ió n . Conviene e le g ir  e l d iso lv e n te  de t a l  modo 
que a la tem peratura de e b u llic ió n  no tenga todav ía  
lu g ar ninguna descomposición más in te n sa  de hexam etileno­
te tram in a  o una co lo ración  oscu ra , puesto que en este 
caso se podrá h e rv ir  en el re fr ig e ra d o r  a r e f lu jo  para  
mantener la tem peratura co n s ta n te  de re a c c ió n . Al cabo 
de h e rv ir  durante aproximadamente una h o ra , eventualm ente 
también durante más tiempo, la s  so luciones re su lta n  
c la r a s ,  decantándose en e l fondo c ie r ta s  frac c io n es  de 
hexam etileno tetram ina no d is u e l ta s ,  sobre todo cuando 
se empleó un exceso de dicho compuesto.

Extrayendo pruebas exentas de d iso lv e n te  y
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examinadas en cuanto a su so lu b ilid ad  en e l  agua, se podrá 
observar l a  continuación  de la re a c c ió n . T ratándose de 
d iso lv e n te s  de elevada tem peratura de e b u ll ic ió n , la  
reacción  e s tá  term inada c a s i siem pre a l cabo de pocas horas; 
con d iso lv en tes  de ba jo  punto de e b u llic ió n  queda terminada 
a l  cabo de 20 -  24 h o ra s . Después de e lim in ar e l d iso lven­
t e ,  eventualm ente re a liz a d o  m el v a c io , queda e l producto 
de reacc ió n  completamente inco lo ro  a l  emplear d iso lv en tes  
que h ierven  a b a ja  tem peratura y solo  de poco co lo r 
con d iso lv e n te s  de punto de e b u llic ió n  más elevado, 
producto que, poco concentrado , se d isu e lv e  en forma c la ra  
y que puede u t i l i z a r s e  técnicam ente sin  mas operaciones 
u l t e r io r e s .
EJEMPLO 1.

100 g r s .  de c lo ru ro  la u r í l ic o  (MG 204), y 75 " " hexam etileno te tram ina,con225 " " p ro p ian d o l-1 ,2  , y25 csÉ* ctcb. de agua
se c a llen ta n  en e l  re f r ig e ra d o r  a r e f lu jo .  Al cabo de una 
h o ra , una prueba de la  mezcla de reacc ión  r e s u l ta  so lub le  
de un modo claro  en e l agua. Después de e lim in ar e l  
d iso lv en te  en el vacio  se ob tiene un producto , claram ente 
so lub le  en el agua y que produce una so lución  de fu e r te  
espuma, represen tando  una masa c la ra ,a lta m e n te  v isco sa , 
de co lo r ro jo  pardo.

Un ensayo p a ra le lo , sin  emplear agua, da un 
producto notablem ente mas oscuro .
Ejemplo 2 .

Se h ierven en el re f r ig e ra d o r  a r e f lu jo  durante 
5 h o ra s , c lo ru ro  l a u r í l i c o  y hexam etllenotetram ina en las  
proporciones del ejemplo 1, con 2 ,2 -p en tam e tilen o -4 -o x i- 
metllo-dNRArodloxol y agua. Después de elim inar e l
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d iso lv e n te  en e l v ac io , se ob tiene un producto claram ente 
so lu b le  en el agua y produciendo buena espuma. Representa 
una pasta homogénea de c o lo r r o j iz o ,  tran sp a re n te  en capa 
f in a .

Un ensayo p a ra le lo , s in  emplear conjuntamente 
e l  agua, d& un producto ex trao rd inariam en te  oscuro , a 
pesar de emplear un vaelo de 120 mm. para  re d u c ir  la  
tem p era tu ra .
Ejem plo*3.

Se h ierven  en el re f r ig e ra d o r  a r e f lu jo  durante
2 h o ra s;

204 g r s .  de c lo ru ro  la u r i l ic o ,c o n  150 " " hexam etilenotetram ina y450 cm.c6b.de a lco h o l t e t r a h id r o f u r f 6 r ie o ,a s i  como 50 cm.cdb. de agua.
Después de e lim in ar el d iso lv e n te  en e l  v a c io , se ob tiene 
una p asta  c la r a ,  de c o lo r  ro jo -a m a r il le n to , que se 
d isu e lv e  de un modo c la ro  en e l agua, produciendo una 
solución  de buena espuma.

En un ensayo p a ra le lo , s in  el empleo de agua, se 
forma un producto de co lo r intensam ente oscu ro .
Ejemplo 4.

Se h ierven  en e l r e f r ig e ra d o r  a r e f lu jo  durante
4 h o ra s:

116 g r s .  de n i t r a t#  l a u r i l i e o ,  eon 75 " " hexam etilenotetram ina y225 em.c6b. de é te r  m o noe tillco  e t i le n o g l ic ó l lc o ,a s i  como 25 cm.cáb. de agua.
Después de e lim in a r e l d iso lv e n te  en el v a c io , se ob tiene 
e l  producto en forma de una p s s ta  c la ra ,d e  co lo r ro jo -  
a m a rille n to , que produce en el agua una solución c la ra
de buena espuma.
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Ejemplo 5.
Se h ierven  en e l re f r ig e ra d o r  a r e f lu jo  durante

5 h o ra s:
296 g r s .  de c lo ru ro  o c ta d e c llic o ,té c n ic o ,c o n  12% de c lo ro , y150 * " hexam etilen o te tram in a , con450 cm.cáb. de é te r  m onoetilico  e t l le n o g l lc ó l lc o ,y  50 cm.cáb. de agua.

Después de e lim in a r e l d iso lv en te  en e l  v a c io ,s e  ob tiene 
e l  producto en forma de una p asta  de co lo r débilm ente 
a m a rille n to , que se  d isu e lv e  de un modo claro en e l  
agua, formando una solución  de in te n sa  espumas.
Ejemplo 6,

Se hierven en el re f r ig e ra d o r  a r e f lu jo  durante
3 h o ra s:

137 g r s .  de bromuro i s o b u t i l ic o  y 150 " " hexam etilen o te tram in a , con450 cm.cáb. de é te r  m onoetilico  e t l le n o g l ic ó l ic o ,y  50 cm.cáb. de agua.
Después de e n f r ia r  la  so lución  se sep a ra  e l producto de 
condensación en forma de f in a s  agujas in c o lo ra s . Mediante 
adecuados d is o lv e n te s , t a l  como é te r ,  puede s e r  nuevamente 
p rec ip ita d o  y separado por f i l t r a c i ó n .
E jeap lo  7 .

Se h ierven  durante 30 horas en e l re fr ig e ra d o r  
a r e f lu jo :

250 g r s .  de bromuro d o d ec ilico  y 150 " " hexam etileno te tram ina , con500 cm.cáb. de form al d i e t i l l c o  y 55 cm.cáb. de agua.

135. Después de e lim in ar e l d iso lv e n te , se ob tiene una pasta  
in co lo ra  que se d isu e lv e  en el agua con reacción n e u tra , 
formando una so lución  de buena espuma.
Ejemplo 8 .

Se h ierven  en e l re f r ig e ra d o r  de r e f lu jo :
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250 g r s .  de bromuro l a u r í n e o ,  y 150 " " h exam etllen o te tram in a , con500 cm.cáb. de alcoho l e t í l i c o  té c n ic o , desnatu­ra liz a d o  con esencia de pe tró leo  y con una proporción de agua del 0*4%.
Al eabo de 26 horas se elim ina e l d iso lv e n te  en el vacio ,
obteniendo una p asta  v is c o s a ,in c o lo ra , que se d isu e lv e  de
un modo c la ro  en e l agua,formando una solución de buena
espuma.
Ejemplo 9 .

Se c a lie n ta n  en e l re fr ig e ra d o r  de r e f lu jo :
204 g r s .  de c lo ru ro  l a u r i l i e o  (MG 204), y150 * " hexam etlleno te tram ina , con500 cm.cáb. de a lco ho l té cn ic o  d esn a tu ra lizad ocon bases de p ir id in a  y con una propor­ción de agua del 5*8%.

Al cabo de 23 horas se v i e r t e  la  so lución  a lco h ó lica  del 
producto de re acc ió n ,sep a rán d o la  a s í  de una pequeña 
can tidad  de hexam etlleno te tram ina que ha quedado sin 
d is o lv e r , y se evapora en e l  v ac io . Se o b tien e  una 
pasta  fuertem ente v isco sa  de c o lo r  c la r o ,  ro jo  salmón, 
que se d isu e lv e  de un modo c la ro  en el agua,formando una 
solución de buena espuma.
Ejemplo 10.

Se h ierven  en el re f r ig e ra d o r  de r e f lu jo  durante
24 h o ra s:

204 g r s .  de c lo ru ro  l a u r i l i e o  (MG 204), con 150 " " hexam etllenotetram ina y450 cm.cáb. de alcoho l e t í l i c o  té c n ic o ,d e sn a tu ra l i­zado con esencia de p e tró le o ,y  50 cm.cáb. de agua.
Se v i e r t e ,  separando la poca can tidad  de c r i s t a l e s  de 
hexam etllenotetram ina que has quedado sin d is o lv e r . Al 
e n f r ia r s e ,s e  separa en pequeña can tidad  el producto de 
condensación, cuyo contenido de n itró gen o  re s u l ta  en 
15*9 y 16*2%, comparado con .un v a lo r  te ó r ic o  de 16*25%.



Después de evaporar en el vacio  se o b tie n e  una pasta  
in co lo ra  de f lu id e z  muy v isco sa  que se d isuelv e  de un modo 
c la ro  en una concentración de 1 g r . por l i t r o  de agua, 
formando una solución acuosa de buena espuma.

180. ensayo p a ra le lo  con a lc o h o l, d esn a tu ra lizado
con esencia  de pe tró leo  y exento de agua, dá a l  cabo de 
h e rv ir  duran te  24 h o ra s , después de evaporar, un 
producto que se separa  en dos capas y ae d isu e lv e  en el agua 
en tu rb iándola fu ertem en te .

185. N O T A
D esc rita  su fic ien tem en te  la  n a tu ra le z a  del 

Invento , a s í  como la  manera de r e a l iz a r lo  en la  p rá c tic a , 
debe hacerse  co n sta r que la s  d isp o sic io n es  an te rio rm en te  
ind icadas sons su sc e p tib le s  de m odificaciones de d e ta l l e ,  

190. en cuanto no a l t e r e  su p r in c ip io  fundam ental. También se 
hace co n sta r que dicho invento  corresponde a una p a te n te  
presen tada en Alemania con fecha  50 de marzo de 1945, 
n& B. 202.000 IVc/12 p ,acog iéndose, por lo ta n to , a los 
b e n e fic io s  que conceden los Convenios In te rn ac io n a le s  
en vigor y lo  que c o n s titu y e  su esencia y por lo que 
se s o l i c i t a  pa ten te  de inv enc ió n ,po r v e in te  años en 
España: "Procedim iento para la  obtención de productos de 
condensación": c a ra c te riz á n d o se  por l a  s ig u ie n te :

REIVINDICACION
Procedim iento para la obtención de productos de 

condensación partiend o  de hexamet lien  o te t ra  mina y á s te re s  
de ácidos ino rgán icos m o n ov alen tes,carac te rizado  por el 
empleo de d iso lv e n te s  que presentan grupos h id ro x ilo  u 
oxigeno combinado a modo de é te r ,  o ambos, a s i  como 
can tidades lim itad  as ,p re fe ren tem en te  unos o ' l  -  40% ,

195.

2 0 0 .

2 0 5.
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de agua.
"Procedim iento para la  obtención de productos de 

condensación": t a l  y como queda substanc talmente d e s c r i to  
en l a  p resen te  memoria que consta de ocho ho jas e s c r ita s  

210. P°r "o* so la  ca ra .
Madrid 14 de a b r i l  de 1944.

BOHME FETTCHEMIE G.m.b.H.
Por Poder de J. GÓMEZ ACE,30
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