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MEMORTIA DESCRIPTIVA
sobre:
"Procedl miento para la obtencién de productos
"de condensad 6n",

Solicitente; BOHME FETTCHEMIE Ge.m.b.H,

domliciliados en Chemmitz, Alemenis,

=

Se conoce el método de poner en reaccidn
halogenuros de hidrocarburos, especialmente halogenuros
alquflicos, con hexametilenotetramiha, utilizando disolvene
tes, en particular clorof;armo. Los tiempos y las tempera=
turas necesaries para estas reacciones dependen del pes
molecular de los halogenuros alquilicos, de la naturaleza
del halégeno combinado y finslmente tanmbien de 1la
presencla de grupos activedores,

En el procedimiento conocido results inevitable
una cierta coloracién oscura de los productos 'brutos obtenle
dos que, sin prévia purificacién, en muchos casos no se
disuelven tampoco de un modo clsro en el agua,

Ahora bien, hemos descublierto que se puede

fomertar mucho la condensacién entre hexametilenotetremine
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y éstéres de fcidos inorghnicos monovalentes, si se emplean

como dim lventes alcoholes monovalentes aliféticos, carbo=-

.ciclicos o0 heterociclicos, o blen aleoholes plurivalentes

o sus éteres, o tamblen acetales o cetales abiertos o
ciclicos, adiclonando asgua. La cantided de ague a emplear
se glige adecuadamente entre 0’1l y 40%, Se puede realizar
la reacciédn ,no solo con ésteres, relativamente inertes

a le reaccidén, de hcidos inorgénicos monoval entes, como
por ejemplo con bromuros y cloruros alquilicos de mayor
peso molecular,sino tambien con &steres de otros ‘hcldos
inorgénicos, como por ejemplo fcido nitrico,

Se reeliza la reaccién hirviendo al refrigerador
de reflujo, o calentando a una temperatura més baja qﬁe
el punto de ebullicién del disolvente, el &ster del
écidoilnorgénico Junto con la cantided equimolecular,

0 un pequefio exceso, de hexametilenotetramina y con el

disolvente que contiene aguas y que se emplea por ejemplo

~en cantidad de 1 a 1 1/2 veces la suma de los componentes

de reaccibn. Conviene elegir el disolvente de tal modo
que a la temperatura de ebullicién no tenga todavia

ldgar ninguna descomposicibén més intensa de hexametileno=
tetramlna o una coloracién oscura, puesto que en este
caso se podrd hervir en el refrigerador a‘reflujo pera
mantener la temperatura constante de reaceién. Al cebo
de hervir durante aproximadaﬁente una hora, eventualmente
temblen durente més tiempo, las scoluciones resultan
cleras, éecanténdose en el fondo ciertas fracciones de
hexametlilenotetramina no'disueltas, sobre todo cuando

8e empled un exceso de dicho compuesto,

Extrayendo pruebss exentas de disolvente N
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examinadas en cuanto a su solubilided en el.agua,kse podré
observar la continuacién de la reaccibn, Traténdose de
disclventes de elevada temperatura de ebullicién, 1la
reacci6n estd terminada casi slempre al cabo de pocas horas;
con disolventes de bajo punto de ebullicibdn queda terminada
al cabo de 20 ~ 24 horass, Después de el iminar el disolven~
te, eventuslmente realizado en el vaclo, queda el producto
de reaccibn completemente incoloro al emplear dieolventés
que hierven a baja temperatura y solo de poco color
con disolventes de punto de ebullicién més elevado,
produch'que, poco concentrado, 8e disuelve en forme clara
Yy que puede utilizarse téenicamente gin mas operacion es
ulteriores,
EJEMPLO 1.

100 grs. de cloruro laurflico (MG 204), ¥y

222 : x h;:aT;:éigigtgtramina,con

- 25 ats cﬁb.ge Egua =3
se callentan en el refrigerador a reflujo, Al cabo de una
hora, una pruebe de la mezcla de réaceién resulta soluble
de un modo clero en el agua. Después de eliminar el
disolvente en el vac{o se obtiene un producto, claramente
soluble en el agus y que produce una solucién de fuerte
espuma, representando una mase clara,altamente viscosa,
de color rojo pardo.

Un ensayo parslelo, sin emplear'agua, da un
éroducto noteblemente mas oscuro.
Ejemplo 2.

Se hierven en el refrigerador a reflujo durante
3 horas, cloruro laurilico y hexametilenotetramine en las
proporcl ones dél ejemplo 1, con 2,2-pentametilen omfmoxi«

metilo-dﬂﬁdrodioxol y agua, Después de eliminer el
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disolvente en el vacio, se obtiene un préducto ¢laraments
soluble en el sgua y produciendo buena espuma, Representa
uns paste homogenea de color rojizo, transparente en capa
fina,
Un ensayo paralelo, sin emplear conjuntamente
el agua, d& un producto extrsordinariamente oscuro, a
pesar de emplear un vacio de 120 mm, para reducir la
temperatura,
Ejemplo-3.
Se hiérven en el refrigerador a reflujo durante
2 horas: |
204 grs, de cloruroc laur{lico,con
150 " " hexametilenotetramina y
450 cm.cib.de alcohol tetrahidrofurffirico,as{ como
50 cm.ctb, de agua.
Despubs de eliminar el disolvente en el vac{o, se obtiene
una pasta clara, de color rojo-amarillento, que se
disuelve de un modo clero en el egua, produclendo una
solueidén de buena espuma,
En un ensayo paralelo, sin el empleo de agua, se
forme un producto de color intensamente oscuro,
Ejemplo 4.
3e hierven en el refrigerador é reflujo durante
4 horas:
116 grs, de nitratg lsurilico, con
75 " " hexametilenotetraminas y
225 em.clb, de &ter monoetflico etilenoglicbdlico,asi
como 25 em.clb, de egua,
Depués de eliminar el disolvente en el vacio, se obtiene
¢l producto en forms de una pastg clsra,de color rojo-

smarillento, que produce ¢n el agua una solucibén clara

de buens espumea,
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8¢ hierven en el refrigerador & reflujo durante

5 horas:

296 grs, de cloruro octadecilico,téenico,con
12% de cloro, y
150 " " hexametilenotetramina, con
450 cm.cb, de éter monoet{lico etilenoglicélico,y
50 cm,cb, de agua, \

Después de eliminsr el disolvente en el vaecio,se obtiene
el producto en forma de una pasta de color débilmente
emerillento, que se disuelve de un modo claro en el
sgua, formendo une solucidén de intensa espumas,
Ejemplo 6,

8¢ hierven en el refrigerador a reflujo durm te
3 horas:

137 grs. de bromuro isobutilico y

150 " " hexametilenotetramina,con

450 cm.cib, de éter monoetilico etilenoglicbdlico,y

50 cm.clib, de agua.

Después de enfriar le soluciédn se separa el producto de
condensacién en forma de finas agujas Incoloras, Mediante
adecuados disolventes, tal como &ter, puede ser nuevamente
precipitado y separado por filtracién.
Eli Gl'lE].O Te

Se hierven durante 30 horas en el refripgerador
a reflujo:

250 grs, de bromuro dodecilico'y

150 " " hexsmetilenotetramina, con

500 cm.chb. de formal diet{lico y

55 cmoclb, de agua,

Degnés de eliminar el disolvente, se obtiene una pasts
incolora que se disuelve en el agua con reaccién neutra,
formando una solucién de buena espuma,

Ejemplo 8.

8¢ hierven en el refrigerador de reflujo:



140,

145,

150,

1865,

160,

165,

170,

175,

250 grs. de bromuro laurilico, y
150 " " hexametilenotetramina, con
500 cm.clib, de aleohol et{lico técnico, desnatu~
rallzado con esencla de petroleo y con
una proporcién de sgua del 0°4%,
Al cabo de 26 hores se elimina el disolvente en el vacio,
obteniendo una pasta viscosa,incolora, que se disuelve de
un modo claro en el agua,formando una solucién de buena
espume,
Ejemplo 9,
Se calientan en el refrigerador de reflujo:
204 gra, de cloruro laurilico (MG 204), ¥
150 " " hexametilenotetramina, con
500 cm,cdb, de aleohol téenico desnaturalizado
con bases de piridinse y con una propors=
elén de agna del 3°8%.
Al cabo de 25 horas se vierte la solucién alecoholica del
producto de reacciébn,separéndoles asi de una peguefia
cantided de hexametilenotetramina que ha quedado sin
disolver, y se evapora en el vacfo. Se obtiene una
pasta fuertemente viscosa de color claro, rojo salmén,
gque se dlsuelve de un modo claro en el agua,formando una
solucién d&e buena espuma, |
Ejemplo 10.
Se hierven en el refrigerador de reflujo durante
24 horas:
204 grs, de ¢loruro laurf{lico (MG 204), con
150 " " hexametilenotetramina y
450 em,clib. de alcohol etf{lico técnico,desnaturalie
zado con esencia de petroleo,y
50 cm,cdb, de agua, '
Se vlierte, separando ls poca cantided de cristales de
hexametilenotetramina que hen quedado sin disolver, Al
enfriarse,se separa en pequefia cantidad el producto de
condensacién, cuyo contenido de nitrégeno resulta en

15‘0 y 16°2%, comparado con.un valor tebrico de 16°25%,
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Después de evaporar en el vacio se obtiene una pasta
Incolora de fluldez muy viscosa que se disuelve de un modo
claro en uns concentracién de 1 gr. por litro de sgus,
formendo una solucidn ecuosa de buens espuma,

U; ensayo paralelo con alcohol, desnaturalizado
con esencla de petroleo y exento de agua, da al cabe de
hervir durente 24 horas, después de eVaporaf, un
producto que se separa en dos capss y se disuelve en el sagua
enturbiéndola fuertemente, |

N0 T A

Descrita suficlentemente la naturaleza del
invento, asi como la manera de reaiizarlo en la prhetica,
debe hacerse constar que las dismsiciones anteriormente
Indicedas sons susceptlbles de modificaciones de detalle,
en cuento no altere su principlo fundamental, Tanbien se
hace constar que dicho invento corresponde a una patente
presenteda en Alemanla con fecha 30 de merzo de 1943,

n? B, 202,000 IVc/12 p,acogiéndose, por lo tento, a los
beneficlos que conceden los.convenios Internsc ionales

en vigor y lo qne constituye su esencla y por lo que

se solicita patente de invenclédn,por veinte afios en
Bspsfia: "Procedimiento para la obtencidn de productos de
condensacién": carscterizéndose por la sigulente:

REIVINDI CACT ON

Procedimiento pera la obtencién de productos de
condensaci én partiendo de hexemetilenotetramina y Esteres
de fcldos inorgénicos monovalentes,caracterizado por el
empleo de disolventes que presentan grupos hidroxilo u
oxigeno combinado a modo de éter, o embos, as{ como

cantidades limitedaes,preferentemente unos 0’1 - 40% ,
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de agua,
"Procedimiento para la obtencién de productos de
condensaci én™: tal y como queds substanc ialmente descrito
en la presente memoria que consta de ocho hojas escritas
por una sola cars,
Madrid 14 de sbril de 1944,
BOHME FETTCHEMIE Gem.b.H,

Por Poder de J. GOMEZ ACERC
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