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sobr e:

"Procedim iento  para la  ob tención  de nuevos compuestos 
"a base  de 8u p erpo llam lda8,,•

S o lic i ta n  t e s ;  SOCIETE RHODIACETA domlc H ied a  en 21 Rué Jean 

Goujon, P a r ís ,  F ran e la*

compuestos a base  de superpo llam ldaa  que se  c a rá c te r  Isa :  porque 

co n tien e n , a t i t u l o  de p ía s t l f l e a n  te a ,  á s te r e s  de su lfam ldas 

a rom áticas N -m onoh ld rox la lco liadas .

a n h íd r id o s , c lo ru ro s  de á c id o s , á s te r e s  sim ples •» de donde se 

ex traen  lo s  expresados á s te r e s ,  puedan s e r ,  b ie n  monoécldos 

o p o l lé d d o s j  a t i t u l o  in d ic a t iv o ,  se han ob ten idos buenos 

re s u l ta d o s  con sem ejan tes á s te r e s  que r e s u l ta n  de la  e s t e r l f I c a -  

c lén  ya sea de m onoécldos, como lo s  ácidos a c é t ic o ,  pro  pión lo o , 

b u t í r i c o ,  cqpoólco o b ien  de d iá c id o s , como e l  á c id o  o x á lic o , e l  

ácido  a d ip lc o , e l ác id o  p lm á llco , o el ác id o  s a b á t ic o ;  oon loa 
d iác id o s  el rad icalde  su lfam ida N -m onohldroxialoollada puede 

e s t  o r i f i c a r  ya sean loe dos c a rb o x llo s , o b ien  uno so lo , y , 

en e s te  c a so , e l o tro  c a rb a x llo , se  es t a r i f i c a ,  de p re fe re n c ia ,

La p resen te  Invención ae r e f i e r a  a nuevos

Los á c id o s  e a rb o x lllc o s  -  o sus d e riv a d o st
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por un monoalcohol sim ple ; por ejemplo a lc o h o l m e tllló o  o 

e t í l ic o *  Puede también p a r t i r s e  de ácidos que en c ie rran  en su 

cadena h ld ro ca rb o n ad a , agrupaciones de su s ti tu c ió n »  por 

ejemplo h ld r o x i lo s ,  a l c o l l o s ,  h a ló g en o s, o bien ¿tomos o 

20* agrupaciones de átomos h e te ro g é n e o s , por e jem plo , e l oxigeno del
f

a z u f re , l a s  lm in as , s u s t i tu id a s  o no*

Bn cuanto  a l  r e s to  de la  a le o ll- s u lfa m ld a  |
¡

arom ática  puede, por su p a r te ,  co m p r« d er uno o v a rio s  n á d e o s  

y e s ta r  s u s t i tu id a  ya sea w e l núcleo  o en su cadena a le o l le d a ,

25* por grupos a le o l la d o s ,  a lo o x ila d o s , ha lo g en ad o s,e tc«  i
jfc

De todos modos, lo es  á s te r e s  de l a  o la s e  en oues» I 

t l ó n ,  muchos de los c u a le s  son ya conocidos en s i  mi anos,
|

pueden de un modo g e n e ra l ,  o b ten e rse  fá c ilm e n te  aegun lo s  j
métodos u su a le s  de p rep arac ió n  de los á s te r e s ,  por ejemplo por \

SO* e s te r i f ic a c ió n  d i r e c ta  de función óeida sobre  función  a lc o h ó lic a , i
|

por cambio de ra d ic a le s  a lco h o l le os o po r acción  de halogenuroe 

de á c id o s  sobre  a lcoho les*  |

Las su lfam id as  a rom áticas N -m onohldroxlalcolladas* 

que se  u t i l i z a n ,  por lo g en era l como productos in te rm ed ios en j 

55, la  p reparac ión  de los expresados á s t e r e s ,  pueden o b ten e rse  d e l 

modo conocido ,  por ejem plo, por rea cc ió n  e n tre  un a r l l s u l f o *  

c lo ru ro  y una o x la lco  l i a  mina, o po r reacc ión  de un óxido 

de aleo lien o o de una h a lo h ld r ln a  de g l l c o l  so b re  una s u lf  amida 

arom ática  en p re se n c ia  de un agen te  a lc a lin o »  C ie r to s  productos 

40* ob ten idos de e s te  modo, son en r e a l id a d  m ezclas de v a rio s  cuerpos 

quím icos, pero la  e x p erien c ia  ha  dsmostnado que son s u s c e p tib le s  

de dar á s te re s  perfectam ente conven ien tes para le  puesta  en 

p rá c t ic a  de la  p resen te  invención ; e l  Ejemplo X que sigue  ea 

una dem ostración de e llo*

45* E l modo de ln o o rp o ra r  nuevos p ía s  t i f i e  a n te s
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▼arla según lo s  c a s o s . Por ejem plo se  puede In co rp o ra r  e l  

p la s t l f ic a n  te  en la  pollam lda fu n d id a , eon o s in  hincham lento  

prfevlo. También se puede operar en e l  seno de un d iso lv e n te  

común y a i s l a r  l a  com posición p la n t i f ic a d a ,  ya sea por evapora» 

eión del d iso lv e n te  , o b ie n  por p re c ip ita c ió n  por ad ic ió n  

de un n o -d is o lv e n te . Se puede, lg u a lm ® te  « tr a b a ja r  la  pollam lda 

y e l  p la s t l f ic a n  t e ,  m  d i s p o s i t iv o s  m ecánicos c o n v e n lo ite s , de 

p re fe re n c ia  en c a l le n te  y  a p re s ió n , eventualm ente en p resen c ia  

de pequeñas can tid a d es  de un d iso lv e n te  común a l  polím ero y 

a l  p l a s t l f  I c a n te ,

Be todos modos, lo s  compuestos ob ten id o s pueden 

a d a p ta rse  a la s  a]SLicaciones más v a ria d a s . P rinc ipa lm en te  

puede u t i l i z á r s e l a s  para la  fa b r ic a c ió n  de su b s ta n c ia s  para  

e n lu c ir ,  h o ja s ,  lám inas, p e l íc u la s ,  polvos para  m oldear, 

d isp e rs io n e s  para l a s  mas d iv e rs a s  e je c u c io n e s . Se o b tie n e n , aea 

cual fu e re  e l oaso , com posiciones muy homogéneas, que p resen tan  

p r ln e l  palmen te  una gran f l e x ib i l i d a d  y mucha e la s t ic id a d ,  

ausenc ia  de exudación y una buena in s e n s ib i l id a d  a la  lu z  y 

a l  c a lo r .

Es so rp renden te  que lo s  á s te r e s  an te rio rm en te i
mencionados sema tan  marcadamente conven ien tes como p la s t l f i c a n te i  

de la s  super p o lis  m idas, pues s i  se  l e s  emplea con a c e ta to  de |

c e lu lo sa  o rd in a r io  y p a rtic u la rm e n te  con loe d e riv ad o s p o li»  j 
v in i l lo  os e sp ec ia lm en te , no se ob tienen  v e n ta ja s  a p rec iab les  

con r e la c ió n  a sus p l a s t l f  loan te s  u su a le s , lo s  c u a le s  no son

ap ro p iad o s , por l e  g® e r a l ,  p ara  I s a  su per po l lam id as. I
i

Los ejem plos que s lg u ® , dados como se  com­

p ren d erá , a t i t u l o  de ejem plo In d ic a tiv o  i lu s t r a n  c ie r to s  modos 

de r e a l iz a c ió n  de la  p re s ® te  Invención . Las p a r te s  están  

temadas normalmente en peso .
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Ejemplo 1»

Se u t i l i z a  como m ateria  de p a r t id a  qn producto \

té c n ic o  obtenido de modo conocido# por l a  acción  d e l ó*±do de I
I

e t i l o  o sobre la  pe ra to luenosu lfam ida  en p resen c ia  de sosa f$
60. cáu stica*  E ste  p roducto  té c n ic o  co n tien e  un Q0% de N-m onohldroxl- ¡f

e tilo p a ra to lu en o su lfa m id a #  un 10J» d e U -d ih ld ro x i-e t i lo p a ra to lu e n o -^  

s o lfa  mida y 10% de p a ra to lu e n o su lf  amida que no ha entrado en 

la  reacción*  ^

Se echa m un ap ara to  apropiado 108 p a rte a  de 

85* es te  producto  técn ico#  100 p a r te s  de a d lp a to  d i e t i l i c o  y

una so luc ión  a lc o h o lic e  de e t i l a t o  de sodio (Ha 0 ,5  partea#  t

a lco h o l ab so lu to  8 p a rte a )*  Se c a l le n ta  d u ran te  6 h o ra s  a 

1009 y después a 2009 C. y se  e x tra e  con é te r  después de 

re f r ig e ra c ió n *  Del e x tra c to  e té r lc o  se e lim in a  e l  é te r  m ediante 

90 . evaporación y después por d e s t i la c ió n  en e l  vacio  e l  ad lp a to  

de d l e t l l o  que no ha en trado  en la  reacción*  Se ob tienen  127 

p a rte e  de una mesóla de adlpatejm lxto de e t i l o  y de N-m onohidroxi- 

e t i lo p a ra to lu e n o s u lf  amida y a d lp a to  n eu tro  de H -m onoh id rox le tllo -
;

para to luenoeu lfam ida.

95* Se pone a h in c h a r  a la  tem pera tu ra  o rd in a r ia

en 6 ,5  p a rte a  de a lc o h o l e t í l i c o  a 80® Q-L, 65 { a r te s  de una 

In te rp o llam id a  en forma d e  g ra n o s , que r e s u l ta n  de l a  i n t e r p o l i -  | 

condensación de 60^ de a d lp a to  de hexam etllenodlam onio y 40j£ f

de ácido ^-am  in ocar poico * Des pies ca len tando  a r e f l u j o ,  se  

100* amasa la  masa p reced en te  h a s ta  que se  o b tie n e  una fu s ió n  [, i
completa y homogénea* j

Se añaden después 55 p a rte a  d e l a d lp a to  técn ico  ¡ 

precedente#  9 p a r te s  de b ióx ido  de t i t a n i o ,  una p a r te  de negro i 

de humo y se co n tinúa  e l amasado aln  r e f l u j o  h a s ta  que se  |

-  4 -

105. o b t ie n e  una masa de  c o n s i s t e n c i a  c o n v e n ie n te *  Se c a la n d ra
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después e s ta  masa e n tre  lo s  c i l in d ro s  c a len tad o s  a 60-70® C. 

p a ra  e lim in a r lo s  ú ltim o s re s id u o s  de d is o lv e n te ,  7 se o b tie n e  |

fin a lm en te  una h o ja  de una gran f l e x ib i l id a d  que puede adap- ¡l
t a r s e  a la s  a p lic a c io n e s  más v a r ia d a s . f

Ejemplo 2 . j
iSe u t i l i z a  como m ate ria  prim a, una K-menohidroxl» 

e tllo p a ra to lu e n o su lfa m id a  p u ra , o b ten id a  de modo conocido por 

re a o d ó n  e n tre  e l  p a ra to lu e n o su lfo c lo ru ro  7  la  m onoetanelam ina. ]

E l ad lp a to  m ixto se o b tie n e  haciendo rea cc io n ar i
¡

la  su lfam ida o x le t l la d a  p receden te  oon un exceso de ad lp a to  j
de d i s t i l o ,  (700 p a r te s  p a ra  21S p a r te s  de su lfam lda) en 

p resen c ia  de e t l l a t o  de so d io , en la s  mismas cond ic iones que 

m el ejemplo p reced en te . Se ob tienen  335 p a rte e  de é e te r  

m ixto .

D urante la  e b u ll ic ió n ,  a r e f lu jo  7  oon a g i ta ­

c ió n , se  hace  d is o lv e r  1 10  p a r te s  de l a  misma i n t  ampolla mida
¡

que l a  u t i l i z a d a  en e l ejemplo 1 , en 890 p a rte a  de una m ezcla í

de c lo ro fo rm e-a lco h o l m e tí l ic o  80 /20 , |

Se añaden d esp u és , siem pre con a g i ta c ió n ,  f

30 p a r te s  d e l  ad lpa to  m ixto preparado a n te r io rm e n te , después,
I-

cuando la  masa es b l «  homogénea, se  f i l t r a  e l oolodión ob ten ide  | 

7  ae l e  c u e la ,  una vez r e f r ig e r a d o ,  «3 un so p o rte  a tem pera tu ra  \ 

o r d in a r ia .  Se d e ja  secar la  capa d e p o s ita d a  7  ae r e t i r a  d e l ;

so p o rte  una p e l íc u la  tr a n s p a ra a te  que t ie n e  gran f l e x ib i l id a d  

7  buena e la s t ic id a d .
i

Ejemplo 3 . J
Se emplean la s  mismas m a te r ia s  prim as que en 

e l  ejemplo a n te r io r  pero con un exceso de su lfam lda o x le t l la d a  

(215 p a r te s  por 100 p a r te s  de ad lp a to  de d i e t i l o ) .  La e e te r i f le a -  j 

c ión t ie n e  lu g a r  como en él ejem plo p re c e d a ) te . Se obtienen 225 |



1 6 9 3 - i l

*

p a r te s  de e s te r  s im é tr ic o .

Como se ha in d icad o  a n te rio rm en te , se d isue lven  

en 500 p a r te s  de una mezcla c lo rh id r in a  d e l g l ic o l-a le o h o l  

e t í l i c o  1 / 2 , 100 p a r te s  de una in te rp o lia m id a  p reparada p a rtien d o  

140. de 50 p a r te s  de a d ip a to  de hexaaetilenod iam on io  50 p a r te s  de 

sebazátodecam etilenodiam onico ,después se añaden 25 p a r te s  d e l 

a d ip a to  sim étrico  preparado a n te r io r  m eóte.

Después se  procede como se  ha in d icad o  en e l 

ejemplo 2 y s e  o b tie n e  una p e l íc u la  in c o lo ra  y  tra n s p a re n te  

145, dotada de ana gran f l e x i b i l i d a d .

Ejemplo 4,

Calen tan  do progresivam ente  h a s ta  que se  o b tien e  

ana hom ogenelzadán com pleta y una c o n s is te n c ia  conven ien te , se 

mezcla en 400 p a r te s  de une mezcla c lo rh id r in a  d e l g l ie o l  -  

150. Isop ropano l 1 /5 , 600 p a r te s  de una in te rp o lia m id a  preparada

a p a r t i r  de 70$ de a d ip a to  de hexam etllenodlám onlo , 400 p a rte a  

de m alonato de e t i l o  y de N -m onoh ld rox ie tilo  p -to luenosu lfam ida  

(ob ten ido  de una manera análoga a l  a d ip a to  m ixto preparado como 

se ha  exp licado  en e l  ejemplo 2 ) ,  20 p a r te s  de un c o lo ran te  azu l 

155. de la  s e r le  de l a s  f ta lo c la n ln a e .  Se pasa después la  masa

amasada e n tre  c i l in d ro s  ca len tad o s  a 60** C h a s ta  que ee elim inen 

lo a  é ltim o s  v e s t ig io s  de d iso lv e n te  y se o b tie n e  una ho ja  

f l e x i b le ,  r e s i s t e n te  y homogénea.

Ejemplo 5 , j

160. Actuando y ag itando  a r e f lu jo ,  se d isu e lv e  en |
!

750 p a r te s  de a lc o h o l e t í l i c o  a 80* GL, 250 p a rte a  de una !

in te rp o lia m id a  o b ten id a  de 50$ de a d ip a to  de hexamet lle n o  día monio í 

y  50$ de g -c  a pro la  o tamo. Después se añaden 35 p a r te s  de
t

caps*inato de N -a o n o h id ro x ie tilo p a ra to lu en o su lfa m id a  (p reparado  f 

d e l mismo modo que e l é s te r  d e s c r i to  en e l ejemplo 3 ) ,  10 p a r te s

-  6 -

165 .
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de negro de hamo y 2 , 5  p a r te s  de Ijase K lg ro s in a .

Guando s e  ha  alcanzado la  homogeneizaoión del 

co lodión  a s i  preparado se  impregna con él» m antenido a 30-35® 0 . 

un t e j id o  de a lgodón . Se a p lic a n  v a r ia s  capas de lgadas con 

secados in te rm ed io s h a s ta  ob tener un espesor s u f ic ie n te *

Finalm ente se  o b tien e  un a r t i c u lo  r e s i s t e n t e  f l e x ib le  y 

b r i l l a n t e .

Ejemplo 6.
Se c a l le n ta  a unos 150® G. 150 p a r te s  de N- 

m o n o h id ro x ie tilo p a ra to lu en o -su lfa ra id a ; 200 p a r te s  de benzoato de 

e t i l o  y 0 ,5  p a rte  de sod io  (en forma de e t i  l a t o ) .

Al cabo de 3 h o ra s  se  d e s t i l a  en el vao io , e l 

exceso de fcber empleado, después se t r a t a  e l res id u o  con 400 

p a r te s  v o l. de é t e r , l o  q&e separa  unos c r i s t a l e s  de con un 

a c e i te  d e l que se evapora e l  é te r  •

Se dispone a s i  de 75 p a r te s  de una maaa a c e ito sa
*• t

poco so lub le  en el é te r  y en él agua, pero so lu b le  en e l ben zo l, 

en e l a lc o h o l, en la  ace tona  y en e l  c lo ro fo rm o, y c o n s t i tu id a  

p rin c ip a lm en te  por benzoato  de E -m o n o h id ro x le tllo p a ra to lu en o - 

lU lfam ida.
I

Se d isu e lv e  d u ran te  la  e b u llic ió n  a r e f lu jo ,  en 

800 p a r te s  de una mezcla de a lco h o l is o p ro p llic o /a g u a  80-20 

v o lu m é tric a , 200 p a rte a  de una in te rp o lia m id a  o b ten ida  partiendo  

de c an tid a d es  ig u a le s  de p lm elato  de h ep tam etllen o  dlamonlo y 

de ácido  uy~am lnoheptanoico. Se añade, con a g ita c ió n  le n ta ,

50 p a r te s  d e l e s te r  preparado preceden tóm ente, y se  o b tien e  

por ú ltim o  una masa bien homogénea que se puede t r a t a r  de 

la  misma manera que l a  ob ten ida  en e l ejemplo 2 .

Ejemplo 7*

Se c a l ie n ta  a r e f l u j o ,  h a s ta  a lc an z a r unos 

250®, una mezola de 150 p a r te s  de N -m onoh ld rox ie tllopara to lueno-
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su lfa ra id a , 30g p a r te s  de f t a l a t o  de dletTLo y 0 ,5  p a r te  de sodio  . 

(en forma de e t i l a t o ) .  Al cabo de unas doce h o ras  se Interrum pe |
r

e l  calen tam ien to  y se d e s t i l a  en e l vacio  e l exceso de f t a l a t o  f 

u t i l i z a d o .  Después de a is la m ie n to  y p u r if ic a c ió n  u su a le s , se 

ob tienen  unas 200 p a r te s  de un a c e i te  so lu b le  en la  ace to n a , 

e l  a lc o h o l, e l  é t e r ,  la ciclohexatoona, c a s i  in so lu b le  «  e l 

agua y c o n s t i tu id a  esenc ialm en te  por f t a l a t o  m ixto de e t i l o  y 

de N -m o n o h ld ro x le tilo p ara to lu en o su lfam ld a . E s te  e s t e r  m ixto 

se  puede u t i l i z a r  d e l mismo modo que e l  que se ha empleado en e l 

ejemplo 4 .

E 0 T A

D e sc rita  su f i e l  « t e  mente la  n a tu ra le z a  d e l in v en to , 

a s i  como la  manera de r e a l i z a r lo  «  la  p r á c t ic a ,  debe h a ce rse  

c o n sta r que l a s  d isp o s ic io n e s  a n te rio rm en te  in d ic ad a s  son 

s u s c e p tib le s  de m o d ificac io n es de d e t a l l e ,  en cuanto no a l t e r e  

su p r in c ip io  fundam ental. También se  hace co n s ta r  que dicho 

inven to  corresponde a una p a te n te  p resen tad a  en P r a n d a  con 

feoha 7 de a b r i l  de 1944 n« 489.757, aco g ién d o se , por lo  ta n to , 

a lo s  b e n e fic io s  que conceden lo s  Convenios In te rn a c io n a le s  

en v igor y siendo lo  que c o n s titu y e  la  e sen c ia  de l re fe r id o  

Invento  y por lo  que se s o l i c i t a  p a te n te 'd e  In v en c ió n , por 

20 a ños «  España: "Procedim iento  pare la  ob tención  de nuevos 

compuestos a base  de su per po lla  midas") c a ra c te r iz á n d o se  por 

lo s ig u ie n te :

ii

i

í

$

1 » . -  P rocedim iento  pare la  ob tención  de nuevos 

compuestos a base  de su p erp o liam id as , c a r  ac te  rizó n  dos e porque 

contienen a t i t u l o  de  p í a s t i f i c a n t e s ,  á s te r e s  de  su lfam idae 

a rom áticas lí-m o n o h id ro x ia lco ilad as .

2 s . -  P rocedim iento  pare la  obtención  de 

nuevos compuestos a base de su p e rp o liam id as , c a ra c te r iz á n d o se  

por lo s  puntos s ig u ie n te s  considerados ¿apuradam ente .0 :en 
com binación:

í

!-
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j

a) e l  ácido c a rb o x ilic o  ea un d iá c id o , b) e l  ácido c a rb o x ilie o  

ea e l  á c id o  a d lp ic o , o) la  su lfam ida arom ática  K-m©nohidro*xi- i 

a lc o ila d a  ea e l  IT -m onohiarox letiloparato luenoB ulfam ida, d) e l  I 

ácido  c a rb o x ilie o  ea un d iá c id o  e s te r i f ic a d o  de una p a rte  por 

una sulfam ida arom ática  N -m onohidrox ialoo ilada y , por o tra  

p a r te ,  por un a lco h o l a l i f á t i c o  i n f e r i o r ;  e) e l  á s te r  u t i l iz a d o  

ea un producto técn ico  que r e s u l ta  de la  acc ió n , sobre un ácido  

o sus d e riv a d o s , de una s u lf  amida arom ática  N -m onoh id rox ia lco ila - i
t

da que con tiene v ario s cuerpos quim icos y que se o b tie n e  e sp e c ia l­

mente por reacc ió n  e n tre  un s u l f  o d o r  u ro  arom ático  y un a mino- |

a lc o h o l. |

3 fi.-  P rocedim iento  para la  ob tención  de nuevos I

compuestos a base  de sup erp o liam id as; t a l  y como queda suba tan - I 

e ia lm en t e d e s c r i to  m la  p re se n te  memoria, que consta  de nueve 

h o ja s  e s c r i t a s  por una so la  cara*

Madrid 23 ó« marzo de 1945* |

SOCETE R ODIE ACETA* f
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