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por PPROCEDINTHIG0 FARL LA PREPAR.CIDN DE AMIDAS DE ACIDC KETILE~
1one VERELTIGTE GLAVZSTORR

_.:E‘A_j"{ll\:ﬂ]’ Hoe= G‘o, dgemicilicns e Juppaz. tol-Hloerseld (A,.L-i“‘l.lll&' Oc-

cidentul).

LELORIL DESCRIP VA

Do Dresente invencidn ce ioilers a un proce iumlento pEre 1o

praperecidn we waldavs oo feino metilor-viz-cirwvoxilico.
“Ec conocido al cwidag dae feidos or fase lfguida con

formulaonldo cu pra ios ds concensacidn udsicos o dei-
& o

dos. Resultoa, segdn les gonsicionss rezcclondles, o w-metilol-
acilemides, ReCOWLHLCH, 0, 0 dicciluetilencicnings EZ.CO.BH-"U .

€
NHeCO.R. 81 ce lLican raiccionvr £ molfcules ue un nitrilo aromfti-

co con 1 mcléeuls de Lo vl denildo ern precsncic us un excesO de deci

do minercl cn colucibn zcuosa, ¢¢ Owticnen metilen—-vis-snlda—com-
puestos aromivicos. Recisutemente nl sido extendida estz reaccidn
que traznscurre en solucidén acuosa, asimismo & nitrilos alirfdticos ¢
Anore wiéu, se né encontrado gue se puede vransponer un nitri-
lo saturauc, alifitico o aromdtico, con aldenido, £cido ¥ vapor de
agua, de un modo particularmente sencillo en la fase gaseoss, sn la

corresponcdiente amida ae £cido metilen—ovis—cearuvoxflico. Si se parte
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por ejemplo, ae acetonitrilo y si se vranspone &ste segln el inven—
to oon formaldenido, 4cido clornidrico y vapor de agua en la fase
gasgeosa y en presencla de catelizudores, como V.g. unad umezcla de
fostato vrico y 8xido de sluminio, se ouvtiene la metilen-bis-uce-
tamidea de la siguiente composicidns CHz+CONLieCH, -NH.CO-GHB. Ec te
compues to presenta un punto de fusién ace 1902. Es apropiado como
producto intermedio pare la preparacidn de materias srtificisles.

La rezccidn pueas llévarse 2 c&abo de moao sencillisimo en un
Procecimicnto e unzs gola face, heoclendo pasar una corrien te de
gas de vapores as nitrilo, vepores ae Acldo, vapor as formeldehido
¥y de agua, a truvéds de un tuvo cslentad o eléctricamente gue esté
llensco con adecuados catelizazdores (por ejemplo, fosiato uvérico
aplicaco a dxide de aluminio), Log tumperaturas eplicadas al etec—
1o dependen d:l respoetivo uitriio & wtilizar e importun entre los
150 y los 500%. fews (s’ seaecidn con wuecuzaos touos los nitri-
103 eveporiules, po. =jauple, wcgtonitrilo, benzonitrilo, nitrilo
de feildo propidrico, etu. Loinisno, pucasn ser souctides lus
Cles UF Qivorio. nitriloq s turedos, ¢lirdticor o eradtices, =& lu

rowceidn con ¢luenico, Jeico cloxnfdrico ¥y vopor de zgua en lo Tu-—

t a2 o - . s see P « - 1 -t ~ 3 e -."—. 30 RN
.= 8¢ ircoc pore. ¢ 0TS Bu ge ve sestonltrilo simuld tivezoionte

con 4C0C g. ce Coroel denido en woiucidn wecuoss pejo intrvoducceidn de
gue de feico cloranfdrico y nitrdicno cnento de oxfseno en un tuco

Codenvado clich.icansnts . ol v lleuo del tuwo consiste an fonlato

acl tuvoc ec de 150 &

vérico y 8xido de c¢luminic. i

cr

[¢]

250¢. Il urolueto rerultinte o8 wn. suvgitencile Jlancu. Puede
recric trlizeds veg. coOn scstons ¥ presants un »uato de Fusidbno de

1902, Reprosents lo netilonwic acetemids.

22+~ Se introcucs « zotes los g. de ecetonitril sinmul téneamen—
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te con 240 g. de acetaldenido que esté disuelto en la misma canti-
dad de agua, paulatinamente a través de un tuvo eléctricamente ca-
lentado e una temperatura de 200 & 2502 (. El1 tubo estdf rellenado
con un catelizador ae tostfato nbérico/8xido de aluminio. Los vapores
gue vén escepanco del tuoo son interceptaaos en una cafier{a maestra
enfriaga. Una vez terminada la elavoracidbn del condeunsado, es Oote—
nide, despuds de la reoristalizacién con, v.g., acetona, la etiii-
den—bis—acetamida, con un punto de fusién de 1102 G.

39,~ Se hacen pasar 30 g. de benzonitrilo, simul tdneamente con
100 g. de acetaldenido que esté disuelto en 100 g. de agua, a tra-
vés de un tuvo eléctricamente calentano cuya temperatura es de 200
a 2502 C. El tupboc estd rellenado con un catalizador de fosfatc oéri-
c0o/8xido de eluminio o, respectivamen te, 6xido de zino. Adends se
hace pasar con la mezcla de acetaldehiado-benzonitrilo a través del
tubo, gas de Zcido clorhfdrico y nitrdgeno exento de ox{geno. Los
vapores que se vén escapando dal tubo son enfriados en una cafleria
meestra. EL producto que se hd originado represen ta etiliden—bis-—
venzamida, de un punto de fusidén de 197 a 1982 C.

42.-~ Se hacen pasar 30 g. de venzonitrilo simul téneamente con
170 g. de solucién de formaldenido acuosa (al 35%), gas ae dcido
olornfarico y nitrégeno exento de ox{geno, durante 2 a 3 horas a
travds de un tuvo calenteado & 2502 que estd rellenado con un catali-
zador de &xido de aluminio o, respectivamen te, de fostato vérico,
0 catalizaaor de fosfato vérico/6xido de zinc. Los vapores gue se
vén escapando del tuvo son interceptados en una cafierf{e maestra en-
friada, y el producto que Se né formaco, una metilen-bis—-benzamida,

es purificado del modc usual. El punto de fusidén es de 2472 C.
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hecte. la acucripeidn wal proscatis invento se nuce COLS Taxr y GUS

estw solicltud se &Coge « log weneficios de viiorlusa de le solicie—

tud dz petente cievena ut v 3405 IVA/1Z o, democitedz eun 11 de Junio

1

4

e 1951, ¥y cusz #€ declerun oomo NUCves vy A2 »yOwpwis invencibn les si-

\,

gui ves redlvineicecionegs

le— Foonolivlento gove Lo preprrecidn de uunldes e deido metilew
—vig=ce roox{lico, c.vrictarisico porule, s¢ lleven a resceidn nitri-
lov satureuwos, «lifdticos o zromftico., con aldehidos en presencia
tge feldos y vapor de aguw, en le fase gaseosie.

2e- Proceciniento, segln 1o reivindiczeidén 1, carzcverizaao por-
que, se lleva & cawvo la reaccién en presenciz de catslizudores, pre-
feriolemente de trifxido de cluminio, o una mezola del mismo con
focfato périco.

3.~ Procedimiento, segln las reivindicacionzs 1 y 2, caracteri-
zado porqgue, se utiliza como aldenido el formaldeniao.

4.~ Procedimiento, segin las reivindicaciones 1 a 3, ceracteri-
zaa0 porque, se utiliza como &cido el doido clornfdrico.

5.~ Proceainiento para le preparacibn de amicas ae Zcido metilen
—~ulg—oarboxilico.

seglin se descrive y reivindica en le presente memoria que consta
de cuatrc hojes folisdas y mecanografiadas por una sola cara.

madrid, & veintisiete de Mayo de mil novecientos cincuenta y dos

VERBEINIGTE GLANZSTOFF~FABRIKEN, Ae— Go
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