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PATENTE DE INVENCION

I.C*I. CASE 8.924.

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

SOBRE:

"PERFECCIONAMIENTOS EN LA OBTENCION DE COMPUESTOS 

NITROGENADOS AROMATICOS".

SOLICITANTES: IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED,

r e s id e n t e s  e n : Im p e r ia l C h e m ica l H ouse, 

M illb a n k , LONDRES,S.W .l. -  I n g l a t e r r a .

E s te  in v e n to  se r e la c io n a  con  l a  f a b r ic a c ió n  de 

una nueva s e r i e . d e  i s o c ia n a t o s  a r o m á tic o s , que t ie n e n  apli^ 

e a c io n e s  ú t i l e s  como a g e n te s  a u x i l i a r e s  en l a s  in d u s t r ia s  

de t e j i d o s  y  de cau ch o , y  que pueden u s a r s e  p a ra  l a  p re p a ­

r a c ió n  de o t r o s  com puestos o r g á n ic o s ,  p o r  e je m p lo , nuevos 

u re ta n o s  a ro m á tic o s  y  n u evas u re a s  a r o m á tic a s  s u b s t i t u i d a s .

La nueva s e r i e  de i s o c ia n a t o s  a ro m á tic o s  p re p a ­

ra d o s  de a cu e rd o  con e s t e  in v e n t o ,  son t r ic a r b im id a s  a r o ­

m á tic a s  m o n o c ic lic a s  y ,  p o r  t a n t o ,  t ie n e n  un número de g ru ­

pos ca rb im id o  u n id o s a un n ú c le o  a r o m á tic o , mayor que n in ­

guno de l o s  i s o c ia n a t o s  a ro m á tic o s  c o n o c id o s .



.H  e  : 0 2  3

L as m onocarbim idas a r o a m tic a s , c o rr ie n te m e n te  

lla m a d a s  a r i l - i s o c i a n a t o s ,  se  han p re p a ra d o  c a le n ta n d o  l o s  

c lo r u r o s  de v a r i o s  am ino-com puestos a ro m á tic o s  p r im a r io s  

1 5 # con fo s g e n o , a te m p e ra tu ra  e le v a d a .  Se han p rep arad o  tam­

b ié n ,  con buen re n d im ie n to , d ir ig ie n d o  una c o r r ie n t e  de 

fo s g e n o  a te m p e ra tu ra  e le v a d a  a l  i n t e r i o r  d e l  mono-amino- 

com puesto a r o m á tic o  l i b r e ,  v e n ta jo sa m e n te  en s o lu c ió n  en 

un d is o lv e n t e  común in e r t e  p a ra  e l  fo s g e n o , con l a  s u b s i-  

20# g u íe n te  e lim in a c ió n  d e l  c lo r u r o  de h id ró g e n o  d e sp re n d id o , 

y  d e s t i l a c i ó n  d e l  d i s o l v e n t e .  Pueden a p r e c ia r s e  dos e ta p a s  

de l a  r e a c c i ó n ,  a  s a b e r ,  una r e a c c ió n  en l a  que s o lo  se  p ro  

duce una mol de c lo r u r o  de h id ró g e n o  y  se prod u ce una a r i l -  

c lo r o - c a r b a m id a , y  una d e sco m p o sic ió n  de l a  a r i l - e l o r o - e a r  

25# bam ida con d e sp re n d im ie n to  de una segunda m ol de e lo r u r o  de 

h id ró g e n o  y  fo rm ació n  de l a  a r i l - c a r b i m i d a .  La a r i l - c l o r o -  

carbam ida puede r e a c c io n a r  con una u l t e r i o r  c a n tid a d  de ami 

n o-com puesto  a ro m á tic o  p r im a r io  l i b r e ,  con l a  fo rm ació n  de 

una d i a r i l - u r e a ,  p ero  e s t a  r e a c c ió n  no se p r e s e n ta  en grad o  

30# e le v a d o  con l o s  m o n o -d eriv a d o s, con l a s  c o n d ic io n e s  de r e a c ­

c ió n  c i t a d a s  en  que se o p e r a .

Cuando se h a ce  r e a c c io n a r  un tr ia m in o -c o m p u e sto  

a ro m á tico  p r im a r io  con fo s g e n o , p ara  l a  o b te n c ió n  de una 

a r i l - t r i c a r b i m i d a ,  e s  p o r  t a n t o  n e c e s a r io  p r a c t i c a r  l a  r e a c -  

35* e ió n  en  c o n d ic io n e s  e sp e c ia lm e n te  c o n t r o la d a s ,  con o b je t o  

de e v i t a r  una s e r i a  p é r d id a  de re n d im ie n to , o c a s io n a d a  p o r 

r e a c c io n e s  a n á lo g a s  a l a  a n te s  m en cionada, que d a  lu g a r  a 

l a  fo rm a c ió n  de d i a r i l - u r e a s .

De a cu erd o  con e s t e  in v e n t o ,  e l  p ro c e d im ie n to   ̂

p a ra  l a  p r e p a r a c ió n  de t r ic a r b im id a s  a r o m á tic a s  m o n o c ic lie a s40.
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comprende e l  h a c e r  r e a c c io n a r  una p r o p o rc ió n  m o le c u la r  de 

un tr ia m in o -c o m p u e sto  a ro m á tic o  p r im a r io ,  de l a  fó rm u la  

g e n e r a l

en l a  que R e s  h id r ó g e n o , un gru p o a l k i l o  o é t e r ,  d i s u e l t o  

en un d is o lv e n t e  o r g á n ic o  v o l á t i l  e i n e r t e  p a ra  a q u e l,  con 

1 , 5  p r o p o r c io n e s  m o le c u la r e s ,  p o r lo  m enos, de fo sg e n o  d i -  

5 0 . s u e l t o  en un d is o lv e n t e  o r g á n ic o  v o l á t i l  e i n e r t e  p a ra  e l  

mismo y  en c a le n t a r  l a  su sp e n s ió n  r e s u l t a n t e  a una tem pe­

r a t u r a  no i n f e r i o r  a unos 9 0 * 0 ., a l a  v e z  que se h a ce  p a s a r  

en e l  i n t e r i o r  de l a  misma una c o r r ie n t e  de fo s g e n o  en co n ­

d ic io n e s  que fa v o r e z c a n  l a  e lim in a c ió n  d e l  c lo r u r o  de h iá D - 

5 5 , geno d e s p re n d id o , h a s ta  te rm in a r  l a  fo rm a c ió n  de l a  t r i c a r -  

b im id a  a ro m á tic a  m o n o c íc lic a  c o r r e s p o n d ie n te .

D urante l a  e ta p a  de l a  r e a c c ió n  en que e l  f o s -  

geno a t r a v i e s a  l a  m ezcla  de r e a c c ió n  c a l e n t a d a ,  se d e sp re n ­

de gran  c a n tid a d  de c lo r u r o  de h id ró g e n o  y ,  s i  se d e s e a ,

6 0 . puede em p learse  un g as  i n e r t e  d i lu y e n t e ,  ju n to  con e l  f o s ­

g e n o , p a ra  f a v o r e c e r  su e l im in a c ió n .

La su sp e n sió n  r e s u l t a n t e ,  con p r e f e r e n c i a ,  se 

c a l i e n t a  a una te m p eratu ra  com prendida e n tr e  100 y  1 3 0 * 0 ., 

m ie n tra s  se h a c e  p a sa r  a t r a v é s  de a q u é l la  l a  c o r r ie n t e  de 

6 5 . fo s g e n o  in d ic a d a .

A c o n tin u a c ió n  puede e lim in a r s q 4 l  d is o lv e n t e  

v o l á t i l ,  por d e s t i l a c i ó n ,  y  l a  t r ic a r b im id a  puede p u r i f i ­

c a r s e  por d e s t i l a c i ó n ,  con p r e f e r e n c ia  so m etid a  a p r e s ió n  

r e d u c id a ,  o p o r r e c r i s t a l i z a c i ó n *

7 0 . E l  d is o lv e n t e  o d is o lv e n t e s  v o l á t i l e s  e in e r -
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t e a ,  han de s e r  i n a c t i v o s  con  r e s p e c t o  a l  com puesto arom á­

t i c o  p r im a r io  u t i l i z a d o ,  a l  fo s g e n o , a l a  t r ie a r b im id a  y  

a  l o s  p ro d u c to s  in te r m e d io s  que se fórm en de e s t r u c t u r a  

c lo r o -e a r b a m id a . Pueden em p learse  v e n ta jo sa m e n te  como d i ­

s o lv e n t e s  l o s  h id r o c a r b u r o s  e h id r o c a r b u r o s  h a lo g e n a d o s , 

o e l  é t e r ,  y  se com prenderá que l a  r e a c c ió n  ha de r e a l i z a r  

se  con e x c lu s ió n  de humedad. Los pu n to s de e b u l l i c i ó n  de 

l a s  t r ic a r b a m id a s  a ro m á tic a s  m o n o c ic lic a s  r e s u l t a n t e s ,  a 

l a  te m p e ra tu ra  a t m o s f é r ic a ,  son  s u p e r io r e s  a 200^0., y ,c o n  

o b je t o  de f a v o r e c e r  su  s e p a r a c ió n ,  l o s  d is o lv e n t e s  se c a ­

r a c t e r i z a n  con p r e fe r e n c ia  p or h e r v i r  a te m p e ra tu ra s  que 

no exced an  de unos l6 o ^ C ., a l a  p r e s ió n  o r d in a r i a .  Pueden 

u s a r s e  co n ven ien tem en te  t o lu e n o ,  x i l e n o ,  d io x a n o , m ono-elo 

ro b e n c e n o , o r t o c lo r o t o lu e n o  o m e zcla s  de é s t o s  con b i c l o ­

r u ro  de b en cen o o de e t i l e n o *  Los com puestos in te rm e d io s  

de e s t r u c t u r a  c lo r o -c a r b a m id a , o b te n id o s  en  form a de c l o ­

r u r o s  en l a  p rim era  e ta p a  de l a  r e a c c ió n ,  son p rá c tic a m e n ­

t e  i n s o lu b le s  en l o s  d is o lv e n t e s  i n e r t e s  c o r r i e n t e s  y ,p o r  

t a n t o ,  se p r e c ip i t a n  en e s t a  e ta p a  de l a  r e a c c i ó n .  Las t r i  

e a r b im id a s , en cam bio, son fá c i lm e n te  s o lu b le s  en l o s  d i ­

s o lv e n t e s  i n e r t e s  com unes, y  l a  c l a r i f i c a c i ó n  de l a  su spen ­

s ió n  p ro p o r c io n a r á  c o rr ie n te m e n te  l a  e v id e n c ia  de que l a

r e a c c ió n  h a term in ad o  en l a  segunda e ta p a  de l a  p re p a ra ­

c i ó n .  La p rim era  e ta p a  de é s t a ,  s in  em bargo, se  l l e v a  a  ca  

95* bo con p r e f e r e n c ia  a  l a s  te m p e ra tu ra s  am bien te o por deba­

jo  de e l l a s .  Es v e n ta jo s a  l a  r e f r i g e r a c i ó n ,  p o r e je m p lo , a 

te m p e ra tu ra s  de 0 a $ s c . ,  aproxim ad am ente, y a  que p erm ite  

c o n s e g u ir  c o n c e n tr a c io n e s  más e le v a d a s  de fo s g e n o .

La c o n v e r s ió n  de un am ino-grupo a ro m á tico  p rim a- 

100* r i o ,  por r e a c c ió n  con fo s g e n o , en un grupo ca rb im id o  arom é-
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t i c o  se  r e a l i z a  en dos e t a p a s ,  son fo rm a c ió n  in te rm e d ia  de 

una a r i l - c lo r o - c a r b a m i d a ,  como puede r e p r e s e n t a r s e  por l a s  

e c u a c io n e s *

A r NHg tCO Clg - A r  NHC0 .C 1  t-H C l 

1 0 5 * A r NHC0 .C 1 . A r  N :C :0 t  HC1

en l a  que A r r e p r e s e n ta  un r a d i c a l  a r i l o .  La fo rm ació n  de 

l a  a r i l - c lo r o - c a r b a m i d a ,  puede v e r i f i c a r s e  a l a  tem p eratu ­

r a  a m b ie n te , p e ro  su  d e s c c m p o s ic ió n , p a ra  d a r  l a  carb a m id a , 

p r e c is a  una te m p e ra tu ra  más e le v a d a .  E s ta  d e s c o m p o sic ió n  no 

1 1 0 .  e s  l a  ú n ic a  r e a c c ió n  que puede e x p e r im e n ta r , s i n  em bargo, y 

s i  l a s  c o n d ic io n e s  son f a v o r a b l e s ,  puede r e a c c io n a r  con un 

am ino-com puesto a ro m á tico  p r im a r io  p ara  form ar un com puesto 

de l a  e s t r u c t u r a  de l a  d i a r i l - u r e a ,  de a cu e rd o  con l a  e c u a ­

c ió n :

1 1 5 .  Ar NHC0C1 * A r NHg -  A r HN.CO.NH A r * HC1 .

E l  d e s a r r o l lo  de e s t a  r e a c c ió n  re d u ce  e l  re n d im ie n to  de l a  

carbam ida d esea d a  y ,  p o r t a n t o ,  e s  in d e s e a b le .

En e l  c a s o  de tr la m in o -co m p u e sto s  a ro m á tic o s  

p r im a r io s ,  l a s  o p o rtu n id a d e s  p ara  e l  d e s a r r o l lo  de r e a c c i o -  

12 0 . n e s  de e s t e  t i p o ,  son e le v a d a s ,  a cau sa  de l a  r e l a t i v a  abun­

d a n c ia  de am in o -gru p os en e l  com puesto y  d e b id o  a l  hecho de 

que l a  c o n v e r s ió n  de am in o -gru p os en gru p o s c lo ro -c a rb a m id a  

se  v e r i f i c a  a su v e z  e sca lo n a d a m e n te , de modo que pueden ha 

l i a r s e  p r e s e n te s  una d ia m in o -m o n o -c lo ro -ca rb am id a  y  una mono- 

1 2 $ . a m in o -d ic lo r o -c a r b a m id a , a s i  como una t r i - c lo r o - c a r b a m id a .

E l  p ro c e so  de e s t e  in v e n to , s in  em bargo, a se g u ra  

que l o s  am in o -gru p os que no han tomado p a r te  en  l a  fo rm ació n  

-d e com puestos de l a  e s t r u c t u r a  c lo r o - c a r b a m id a , t ie n e n  l a  

o p o rtu n id a d  de r e a c c io n a r  con e l  c lo r u r o  de h id ró g e n o  r e s u l -  

1 3 0 . t a n t e  de l a  fo rm ació n  de d ic h o s  com puestos y  de c o n v e r t ir s e
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Ae e s t e  modo en gru p os s a l e s ,  en lu g a r  de e n t r a r  en r e a c ­

c ió n  con g ru p o s  c lo r o -c a r b a m id a .

Los gru pos c lo r u r o  de amina r e s u l t a n t e s *  pueden 

to d a v ía  e n t r a r  en r e a c c ió n  con fo s g e n o , de modo que p r á c t i -  

cam ente to d o s  l o s  gru p os p r im itiv a m e n te  p r e s e n te s  se  t r a n s ­

form an en gru p o s c lo r o -c a r b a m id a  y ,  p or t a n t o ,  en grupos 

ca rb a m id a , en ú ltim o  r e s u lt a d o .  l a  c o n v e r s ió n  de p or l o  me­

n os l a  m itad  d e l  número p r im itiv a m e n te  d is p o n ib le  de am ino- 

gru p o s d e l  tr ia m in o -c o m p u e sto , en gru p o s c lo r o -c a r b a m id a , es  

n e c e s a r ia  p a ra  s u m in is tr a r  c lo r u r o  de h id ró g e n o  s u f i c i e n t e  

p a ra  c o n v e r t i r  l o s  am in o -gru p os r e s t a n t e s  en su s c lo r u r o s

y ,  de a cu erd o  con e s t e  in v e n to  se  co n sig u e  é s t o  p o r l a  p r e ­

s e n c ia ,  d esde e l  p r i n c i p i o ,  d e , p o r l o  m enos, 1 , 5  mol de 

fo s g e n o  p o r m ol de a r i l- t r ia m in o - c o m p u e s to  p r im a r io .

L as t r ic a r b im id a s  a r o m á tic a s  m o n o c ic l ic a s ,  pueden 

c o n v e r t ir s e  en  lo s  c o r r e s p o n d ie n te s  t r i u r e t a n e s  y  t r i u r e i d o s  

( t r i c a r b im i d o s ) .

EJEMPLO 1  -  En 100  p a r te s  de b ic l o r u r o  de e t i  le ñ o  se  disuejL 

ven 10 p a r t e s  de 2 :4 ;6 - tr ia m in o - to lu e n o  y  l a  s o lu c ió n  se  a ñ a ­

d e , con e n é r g ic a  a g i t a c ió n  m e c á n ic a , a una s o lu c ió n  de 22 

p a r t e s  de fo s g e n o  se c o  en 150 p a r t e s  de m o n o -clo ro b en cen o , 

de 0 a 3 ^0 . Inm ediatam ente se  p r e c i p i t a  un s ó l i d o .  A c o n t i ­

n u a ció n  l a  m ezcla  se c a l i e n t a  grad u alm en te  a 120^0. d u ran te  

1  a 2 h o r a s ,  con e l  p aso  de una le n t a  c o r r ie n t e  de fo s g e n o ; 

como r e s u lt a d p  de e l l o  se  d esp ren d e c lo r u r o  de h id ró g e n o  y  

e l  p r e c ip i t a d o  se  d is u e lv e  g ra d u a lm e n te . E l  b ic lo r u r o  de 

e t i l e n o  que d e s t i l a  d u ra n te  e s t a  e ta p a , se con den sa y  r e c u ­

p e r a .  Se se p a ra  e l  d is o lv e n t e  r e s t a n t e ,  v e n ta jo sa m e n te  con 

ayuda de p r e s ió n  r e d u c id a , y  e l  r e s id u o  se  d e s t i l a  a p r e ­

s ió n  r e d u c id a  por cuyo m edio se o b tie n e  t o l u e n o - 2 : 4 : S - t r i -
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s o l i d i f i c a  en la r g a s  a g u ja s  i n c o l o r a s ,  que funden de 78 a  

7 9 ^C. E l re n d im ie n to  e s  a lr e d e d o r  d e l  62% d e l  t e ó r i c o *  D i­

s o lv ie n d o  l a  to lu e n o - 2 : 4 :6 - t r ic a r h im id a  en a lc o h o l  a b s o lu -  

1 6 5 . t o  c o r r ie n t e  y  e n fr ia n d o  l a  s o lu c ió n ,  se o b t ie n e n , con  buen 

re n d im ie n to  c r i s t a l e s  de t o lu a n o - 2 : 4 : 6 - t r i u r e t a n o ,  que fu n ­

den a  20 0 SC. D is o lv ie n d o  l a  to lu e n o - 2 : 4 : 6 - t r ic a r b im id a  en 

é t e r  a n h id ro  e x e n to  de a l c o h o l ,  y  añ ad ien d o  l a  s o lu c ió n  a

1 7 0 . s o lv e n t e ,  se o b tie n e n  c r i s t a l e s  de l a  t o l u e n o - 2 : 4 : 6 - t r i c a r -  

bam ida c o r r e s p o n d ie n te .  D espués de r e c r i s t a l i z a c i ó n  en a g u a , 

e s t o s  c r i s t a l e s  funden a 3 0 6 2 c.

EJEMPLO 2 -  En 150  p a r t e s  de m on o -clo ro b en cen o  a lO O ^C., 

se  d is u e lv e n  2 ,6  p a r te s  de 2 :4 :6 - t r ia m in o - t o lu e n o  y  la  s o -  

17 5 *  lu c ió n  se  a ñ a d e , en c a l i e n t e ,  a una s o lu c ió n  de 4 ,3  p a r te s  

de fo s g e n o  s e c o  en 150  p a r t e s  de m o n o -c lo ro -b e n ce n o , m ante­

n id a  a 0 -3SC . La su sp e n s ió n  r e s u l t a n t e  se  c a l i e n t a  lu e g o  de 

100  a 1 1 5 2 c .  d u ra n te  3 h o ra s  m ie n tra s  sen h ace  p a s a r  a su 

t r a v é s  una su ave  c o r r ie n t e  de fo s g e n o . A l  f i n a l  de e s t e  p e -  

l 8 o .  r io á o  se ha form ado una s o lu c ió n  c la r a  y  e l  d is o lv e n t e  se 

d e s t i l a  a p r e s ió n  r e d u c id a .  La d e s t i l a c i ó n  d e l  r e s id u o  a 

p r e s ió n  r e d u c id a  p ro p o rc io n a  un re n d im ie n to  de 90% de t o -  

lu e n o - 2 :4 :6 - t r ic a r b im id a .

Los n uevos com puestos d e s c r i t o s  en l o s  E jem plos 

1 8 5 . 1  y  2 dan e l  a n á l i s i s  s i g u i e n t e :  T o lu e n o -2 : 4 : 6 - t r i c a r b i m id a .

C a lc u la d o  p a ra  C^^^N^O^ C -5 5 . 8%, H-2 , 32%, N-1 9 , 5%

T o lu e n o -2 : 4 : 6 - t r i u r e t a n o

C a lc u la d o  p a ra  C^gH^N^Og C -  5 4 . 4%, H -  6 ,5% , N -  1 1 , 9%

un e x c e s o  de una s o lu c ió n  de am oniaco s e c o  en e l  mismo d i -

B n cen trad o 0-55 . 8%, H-2,42%, N.19,9%

E n con trad o C -  5 4 , 2%, H = 6 ,3% , N = 1 1 , 8%19 0
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T o lu e n o -2 : 4 : 6 - tr ic a r b a m id a

C a lc u la d o  p a ra  C^^H^NgO^ C =< 4 5 , 1%, H = 5 , 26%, N = 3 1 , 6% 

E n co n trad o  C -  4 5 , 5%, H -  5 , 29%, N = 3 0 , 3%

EJEMPLO 3  * Se d is u e ív e n  3 ,2  p a r te s  de l:3 i5"^ ria*B j-R O -ben  

195* cen o  en 40 p a r t e s  de b ic lo r u r o  de e t i l e n o  y  l a  s o lu c ió n  se 

añade con in te n s a  a g i t a c ió n  m ecán ica  a una s o lu c ió n  de 5 ,5  

p a r t e s  de fo s g e n o  seco  en  400 p a r te s  de m o n o -clo ro -b e n ce n o  

a 5 *C . Se p r e c i p i t a  un s ó l i d o .  La m ezcla  se  c a l i e n t a  lu e g o  

a . l i ó s e ,  y  se m antiene a e s t a  te m p e ra tu ra  d u ra n te  unas 3 

200. h o r a s ,  m ie n tra s  se  h ace  p a s a r  p o r su  i n t e r i o r  una c o r r ie n ­

t e  de fo s g e n o  s e c o ;  e l  c lo r u r o  de h id ró g e n o  d e sp re n d id o , 

se  s e p a r a .  A l  cabo de e s t e  tiem po e l  p r e c ip i t a d o  debe de 

h a b e rse  d i s u e l t o .  Se e lim in a n  l o s  d is o lv e n t e s  y  e l  r e s id u o  

se d e s t i l a  a p r e s ió n  r e d u c id a , como se  d e s c r ib e  en e l  Ejem - 

20 5. p ío  1 ,  con un re n d im ie n to  de 50% d e l  t e ó r i c o  aproxim adam en­

t e ,  de b e n c e n o - l : 3 : 5 - t r ie a r b im id a ,  que fu n d e a 8 4 ,5 -8 5 2 0 . 

C a lc u la d o  p a ra  CgH^N^O  ̂ 0  -  5 3 , 7%, H - . 1 , 5%, N -  2 0 , 9%

E n con trad o  C = 5 3 , 6%, H *= 1 , 5%, N = 2 1 , 0%

E l b e n c e n o - l :3 : 5 *-*'triuretano p re p a ra d o  d e l  modo 

2 1 0 . d e s c r i t o  en  e l  E jem plo 1  t r a ta n d o  e l  p ro d u cto  con a lc o h o l  

c a l i e n t e ,  fun d e a 1Q22C .

C a lc u la d o  p ara  C^HgjN^Og C .  5 3 , 1%, H -  6 , 2%, N A 1 2 , 4% 

E h con trad o  C .  5 2 , 74%,H = 6 ,l8 % ,N  -  1 1 , 8%

La b e n c e n o - l :3 : 5 **^rlcarbam ida p re p a ra d a  p a r t i e n -  

2 1 5 . do de la  b e n c e n o - l :3 :5 - t r ie a r b im id a  p o r tr a t a m ie n to  con amo 

n ía c o  e t é r e o ,  de acu erd o  con l o  d e s c r i t o  en e l  E jem plo 1 , 

fu n d e a una te m p eratu ra  s u p e r io r  a  3 5 0 2 c.

C a lc u la d o  p a ra  C^H^^NgO  ̂ C = 42,86% , H A 4 , 76%, N = 3 3 ,3  %

E n con trad o  C -  4 2 , 6%, H -  4 , 5%, N = 3 3 , 26%

2 2 0 . EJEMPLO 4 -  se  d is u e lv e n  4 , 5  p a r te s  de 2 : 4 : 6 - tr ia m in o fe n e -

5 CENT!MÍ)S
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230.

- 2 3 5 .

240.

2 4 5 .

t o l  en 200 p a r te s  de x i le n o  a 90^0. y  l a  s o lu c ió n  s e  a ñ a ­

de con in t e n s a  a g i t a c i ó n ,  a una s o lu c ió n  de 6 p a r te s  de 

fo sg e n o  en 200 p a r te s  de x i le n o  a 1 0 9 C . ,  como r e s u lt a d o  

de l o  c u a l  se form a un p r e c ip i t a d o .  La m ezcla  se c a l i e n t a  

lu e g o  a llO ^ C . y  se m an tien e a e s t a  te m p e ra tu ra  d u ran te  

unas 2 h o r a s ,  m ie n tra s  se  h ace  p a s a r  p o r su  i n t e r i o r  una 

c o r r ie n t e  de fo s g e n o ; a l  cab o  de e s t e  tiem p o  e l  p r e c i p i ­

ta d o  debe de h a b e rse  d i s u e l t o .  D espués de e l im in a r  e l  d i ­

s o lv e n te  y  de d e s t i l a r  e l  r e s id u o  a 20 mía. de p r e s ió n  se 

o b tie n e  e l  70% de l a  c a n tid a d  t e ó r i c a  de e to x i- b e n c e n o -  

2 : 4 : 6 - t r ic a r b im id a  en c r i s t a l e s  que fu n d en  a 4 9 0̂ . E l e t o -  

x i - b e n c e n o - 2 :4 :6 - t r iu r e t a n o  p re p a ra d o  de e s t e  p ro d u cto  por 

tr a ta m ie n to  con a lc o h o l ,  de acuerdo con l o  d e s c r i t o  en e l  

E jem plo 1 , se o b tie n e  en m asas in c o lo r a s  de c r i s t a l e s  en 

form a de a g u ja s ,  que funden de 13 4  a  13520^; y  l a  e t o x i -  

b e n c e n o - 2 :4 :6 -tr ic a r b a m id a  p re p a ra d a  d e l  mismo, de a c u e r ­

do con l o  d e s c r i t o  en E jem plo  1 , p or tr a ta m ie n to  con amo­

n ia c o  e t é r e o  se  o b tie n e  en c r i s t a l e s  en form a de v a r i l l a s  

que fund en a 264 2c.

E l  2 : 4 : 6 - t r i a m i n o - f e n e t o l ,  que e s  un com puesto 

n u evo , pueda o b te n e rse  re d u c ie n d o  2 : 4 : 6 - t r i n i t r o - f e n e t o l  

en s o lu c ió n  en a c e t a t o  e t í l i c o ,  con h id r ó g e n o , en p r e s e n ­

c i a  de un c a t a l i z a d o r  de n íq u e l  R aney, como se d e s c r ib e  

en l a  s o l i c i t u d  ns 13 ,8 8 2 / 4 7 .

- N O T A -

H abiendose ya  d e s c r i t o  am pliam ente l a  n a tu r a ­

l e z a  de e s t e  in v e n t o , a s i  como l a  manera de l l e v a r l o  a c a ­

bo en l a  p r á c t i c a ,  se h ace  c o n s t a r  que l o s  p ro c e d im ie n to s  

a n te r io rm e n te  d e s c r i t o s  son s u s c e p t ib le s  de l i g e r a s  m odi­

f i c a c i o n e s  de d e t a l l e ,  s in  que p or e l l o  se a l t e r e  e l  p r in -250*
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2 5 5 .

260.

265.

270 .

2 7 5 .

280.

e i p i o  fu n d am en tal d e l  in v e n t o .  También se h a ce  c o n s ta r  

que d ic h o  in v e n to  se r e f i e r e  a una P a te n te  p re se n ta d a  en 

I n g l a t e r r a  con fe c h a  23 de Mayo de 1 9 4 7 , b a jo  e l N S  1 3 ,8 8 3 , 

a c o g ié n d o s e  p o r l o  ta n to  a  l o s  b e n e f i c io s  que conceden l o s  

C on ven ios I n t e r n a c io n a le s  en v i g o r ,  s ie n d o  l o  que c o n s t i ­

tu y e  l a  e s e n c ia  de d ic h o  in v e n to  y  p o r l o  que se  s o l i c i t a  

P a te n te  de In v e n c ió n  p o r v e in t e  años en E sp añ a: " p e r f e c c i o  

n am ien to s en l a  o b te n c ió n  de com puestos n itr o g e n a d o s  a r o ­

m á tic o s " ;  c a r a c t e r iz á n d o s e  por l o  s ig u i e n t e :

i s  -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en l a  o b te n c ió n  de com­

p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s , que in c lu y e n  un p r o c e d i­

m ien to  p a ra  l a  p r e p a ra c ió n  de t r ic a r b im id a s  a ro m á tic a s  

m o n o c ic l ic a s ,  que comprende e l  h a c e r  r e a c c io n a r  una p ro ­

p o r c ió n  m o le c u la r  de un tr ia m in o -c o m p u e sto  a ro m á tico  p r i ­

m ario  de l a  fó rm u la  g e n e r a l

NH

R

NHg

NHp

en l a  que R e s  h id ró g e n o , un grupo a l k i l o  o é t e r ,  d is u e l t o  

en un d is o lv e n t e  o r g á n ic o  v o l á t i l  e i n e r t e  p a ra  a q u é l,  con 

1 , 5  p r o p o r c io n e s  m o le c u la r e s ,  por l o  menos de fo sg e n o  d i ­

s u e lt o  en un d is o lv e n t e  o r g á n ic o  v o l á t i l  e in e r t e  p ara  e l  

mismo,y en c a le n t a r  la  s u sp e n s ió n  r e s u l t a n t e  a una tem p era­

t u r a  no i n f e r i o r  a unos 9 0 S C ., a l a  v e z  que se hace p a s a r  

p o r e l  i n t e r i o r  de l a  misma una c o r r ie n t e  de fo sg e n o  en 

c o n d ic io n e s  que fa v o r e z c a n  l a  e lim in a c ió n  d e l c lo r u r o  de 

h id ró g e n o  d e sp re n d id o , h a s ta  co m p le ta r  l a  fo rm ació n  d e  l a

c o r r e s p o n d ie n te  t r ic a r b im id a  a ro m á tic a  m o n o c ic l ic a .

2 - -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en l a  o b te n c ió n  de com 

p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s ,  que in c lu y e n  un p r o c e d í-
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m ie n to , segú n  lo  e s p e c i f ic a d o  en la  r e i v i n d i c a c i ó n  1 ,  en 

e l  que l a  c o r r ie n t e  de fo s g e n o  que se  h ace p a s a r  por e l  

i n t e r i o r  de l a  su sp e n sió n  c a le n ta d a  a una te m p eratu ra  no 

i n f e r i o r  a 902(3., se em plea ju n to  con un gas d i lu y a n t e  

i n e r t e .

3 * -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en l a  o b te n c ió n  de com­

p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s , que in c lu y e n  un p r o c e d i­

m ie n to , segú n  l o  e s p e c i f i c a d o  en l a  r e i v i n d i c a c i ó n  1  o 2 , 

en e l  que l a  c a le f a c c ió n  de l a  su sp e n s ió n  r e s u l t a n t e  se 

r e a l i z a  a te m p e ra tu ra s  com prendidas e n tr e  100 y 13 0 2 c. 

aproxim ad am en te. -

42 -  p e r fe c c io n a m ie n to s  en la  o b te n c ió n  de com 

p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s , que in c lu y e n  un p r o c e d i­

m ien to , segú n  l o  e s p e c i f i c a d o  en c u a lq u ie r a  de l a s  r e i v i n ­

d ic a c io n e s  a n t e r i o r e s ,  en e l  que l a  r e a c c ió n  e n tr e  l a  s o ­

lu c ió n  d e l tr ia m in o -c o m p u e sto  a ro m á tic o  p r im a r io  y  l a  s o ­

lu c ió n  de fo s g e n o , se  r e a l i z a  a te m p e ra tu ra s  am b ien tes o 

p or d e b a jo  de e l l a s .

52 -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en  l a  o b te n c ió n  de com­

p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s , que in c lu y e n  un p r o c e d i­

m ie n to , segú n  l o  e s p e c i f i c a d o  en l a  r e i v i n d i c a c i ó n ^ ,  en 

e l  que d ic h a s  te m p e ra tu ra s  e s tá n  com prendidas e n tr e  0  y  5 *C .

62 -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en  l a  o b te n c ió n  de com­

p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s , que in c lu y e n  un p r o c e d i­

m ien to , segú n  lo  e s p e c i f i c a d o  en c u a lq u ie r a  de l a s  r e i v i n ­

d ic a c io n e s  a n t e r i o r e s ,  en e l  que d esp u és de l a  fo rm ació n  

co m p leta  de l a  c o r r e s p o n d ie n te  t r ic a r b im id a  a ro m á tic a  mono- 

c í c l i c a ,  se  d e s t i l a  e l  d is o lv e n t e  v o l á t i l .

72 -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en l a  o b te n c ió n  de com­

p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s , que in c lu y e n  un p r o c e d í-
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m ien to , según lo  e s p e c i f i c a d o  en c u a lq u ie r a  de l a s  r e i v i n ­

d ic a c io n e s  a n t e r io r e s ,  en a l  que l a  t r ic a r b im id a  a ro m á tica  

m o n o c ic lic a  se  p u r i f i c a  p o r d e s t i l a c i ó n .
*

8 e -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en l a  o b te n c ió n  de^com- 

3 1 5 . p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s , que in c lu y e n  un p r o c e d i­

m ie n to , según lo  e s p e c i f ic a d o  en l a  r e i v i n d i c a c i ó n  7 * en 

e l  que l a  d e s t i l a c i ó n  se  l l e v a  a cabo a p r e s ió n  r e d u c id a .

9  ̂ -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en l a  o b te n c ió n  de com­

p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s , que in c lu y e n  un p r o c e d i-  

3 2 0 . m ie n to , según l o  e s p e c i f ic a d o  en c u a lq u ie r a  d e . l a s  r e i v i n ­

d ic a c io n e s  a n t e r io r e s ,  en e l  que l a  t r ic a r b im id a  a ro m á tic a  

m o n o c ic lic a  se  p u r i f i c a  p o r r e c r i s t a l i z a c i ó n .

lo s  -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en  l a  o b te n c ió n  de com­

p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s , que in c lu y e n  un p r o c e d i-  

3 2 5 . m ie n to , segú n  l o  e s p e c i f i c a d o  en c u a lq u ie r a  de l a s  r e i v i n ­

d ic a c io n e s  a n t e r i o r e s ,  en e l  que e l  d is o lv e n t e  o d is o lv e n ­

t e s  v o l á t i l e s  e in e r t e s /  son i n e r t e s  con r e s p e c t o  a l  com­

p u e sto  a ro m á tic o  p r im a r io , a l  fo sg e n o  y  a l a  t r ic a r b im id a .

l i s  -  p e r fe c c io n a m ie n to s  en l a  o b te n c ió n  de com- 

330. p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s ,  que in c lu y e n  un p r o c e d i­

m ien to , segú n  l o  e s p e c i f ic a d o  en l a  r e iv i n d ic a c ió n  10 , en 

e l  que d ic h o s  d is o lv e n t e s  se  c a r a c t e r iz a n  p o r h e r v i r ,  a 

l a  p r e s ió n  o r d in a r ia ,  a te m p e ra tu ra s  no s u p e r io r e s  a unos 

160SC.

3 3 3 . 123 -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en  l a  o b te n c ió n  de com

p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s ,  que in c lu y e n  un p r o c e d i­

m ien to , según lo  e s p e c i f ic a d o ,  en c u a lq u ie r a  de la s  r e i v i n ­

d ic a c io n e s  a n t e r i o r e s ,  en e l  que l o s  d is o lv e n t e s  v o l á t i l e s  

i n e r t e s  son to lu e n o , x i l e n o ,  d io x a n o , m o n o-clo rob en cen o  u 

o r t o c lo r o t o lu e n o .340
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13a -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en l a  o b te n c ió n  de com 

p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s , que in c lu y e n  un p r o c e d i­

m ie n to , segú n  l o  e s p e c i f i c a d o  en l a  r e i v i n d i c a c i ó n  1 2 , en 

e l  que uno o más de d ic h o s  d is o lv e n t e s  e s t á n  m ezclad o s con 

3 4 5 * b en cen o .

14a -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en l a  o b te n c ió n  de com 

p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s , que in c lu y e n  un p r o c e d i­

m ie n to , según lo  e s p e c i f ic a d o  en l a  r e i v i n d i c a c i ó n  1 2 , en 

e l  que uno o más de d ic h o s  d is o lv e n t e s  e s tá n  m ezclad o s 

3 50 . con b ic lo r u r o  de e t i l e n o .

1 5 - ** P e r fe c c io n a m ie n to s  en  l a  o b te n c ió n  de com 

p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s , que in c lu y e n  un p r o c e d i­

m ien to p a ra  l a  p r e p a r a c ió n  de t r ic a r b im id a s  a ro m á tic a s  

m o n o c ic l ic a s ,  p rá c tic a m e n te  t a l  como se h a  d e s c r i t o  eon 

3 5 5 * r e f e r e n c i a  a l o s  E jem p los a n t e r i o r e s .

1 Ó9 -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en  l a  o b te n c ió n  de com­

p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s ,  que in c lu y e n  l a s  t r i c a r ­

b im id a s  a r o m á tic a s  m o n o c ic lic a s  siem pre que se  p re p a re n  

por e l  p ro c e d im ie n to  e s p e c i f i c a d o  en c u a lq u ie r a  de l a s  

3 6 o . r e iv i n d ic a c io n e s  a n t e r i o r e s .

1 7 - -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en l a  o b te n c ió n  de com­

p u e sto s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s , que in c lu y e n  lo s  u re ta n o s  

de l a s  t r ic a r b im id a s  a ro m á tic a s  m o n o c ic lic a s  e s p e c i f ic a d a s  

en l a  r e iv i n d ic a c ió n  l 6 .

3 6 5 . 189 -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en la  o b te n c ió n  de com­

p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s ,  que in c lu y e n  lo s  u re id o s  

de l a s  t r ic a r b im id a s  a r o m á tic a s  m o n o c ic l ic a s ,  e s p e c i f i c a ­

d as en l a  r e iv i n d ic a c ió n  l ó .

I9S - P e r fe c c io n a m ie n to s  en l a  o b te n c ió n  de com- 

3 7 0 . p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s ,  que in c lu y e n  l a s  t r i c a r -
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b im id as a r o m á tic a s  m o n o c ic lic a s  de l a  fó rm u la  g e n e r a l

. R

3 7 $ . en l a  que R e s  h id ró g e n o , o un grupo a l k i l o  o e t é r e o .

2 0 * -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en la  o b te n c ió n  de com­

p u e sto s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s ,  que in c lu y e n  lo s  t r i u r e -  

ta n o s  de l a s  t r ic a r b im id a s  a ro m á tic a s  m o n o c ic lic a s  e s p e ­

c i f i c a d a s  en l a  r e i v i n d i c a c i ó n  19*

380. 21 s -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en l a  o b te n c ió n  de comí

p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s , que in c lu y e n  lo s  t r i u r e i -  

dos de l a s  t r ic a r b im id a s  a r o m á tic a s  m o n o c ic lic a s  e s p e c i f i ­

cad os en l a  r e i v i n d i c a c i ó n  1 9 .

22a -  P e r fe c c io n a m ie n to s  en l a  o b te n c ió n  de com- 

38 5. p u e s to s  n itr o g e n a d o s  a r o m á tic o s ;  t a l  y  como queda s u b s ta n ­

c ia lm e n te  d e s c r i t o  en l a  p r e s e n te  M em oria, que const^/ de 

c a t o r c e  h o ja s  e s c r i t a s  a m áquina por una s o la  c a r a .

M ad rid , 24 de M arzo

IMPERIAL CHEMICAL INDUST  ̂ ,

Por Poder de J.' ACEBO
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