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PATENTE

 DE 20467&

INVENCION

por *PROCEDIMIENTO PARA LA POLICONDENSACION DE AMIDAS DE ACIDO ALQUI-
LEN~, ALQUILIDEN- y ARALQUILIDEN~BIS~HALOGENOCARBOXILICO®, & favor de
la firme elemana VEREINIGTE GLANZSTOPF-FABRIKEN, A.— G., domiciliade
en Wuppertal«Elberfeld (Alemania Ocelidental).

- * -

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invenoién se retiere a un proceaimiento para la poli-
condensacifn de amidas de f&cido alquilen-, slquiliden- y aralquiliden-
bis~nalégenocarboxilico, de fndele nueva. |

Tales poliocondensados son obtenidos, si se trampone una amida de
feido alquilen—, alquiliden= o axalquiliaen-bis-na;dgenocgrboxnioo de
la eiguiente estruoturas Hal.(cﬂz)n'.co.nn.‘cn.xﬁ;oo.(ouz)n.nal

R
(R = H, grupo alqﬁile, o -arilo) (Hal = halégeno)
con amonfaco lfquido en autovlave & temperatura normsl © poco aumenta-
da, tratando el producto intermedio que se v4 formando en esta ope ra—
ei&n, 0 en corriente de nitrégeno a temperaturas hasta 2502C, o trams-~
poniéndolo, seguidamente, con un #cido dioarboxflico alifédtico o aro-
mético, partioculammente con foido adfpico. Resulta prosivle, essimismo,
calentar €l producto intermedio, primeramente obtenico, en el vaefo

por mes 8lléd de su punto de fusidn. Al ouvservar las condioiones, segtn
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el invento, se ovtiene en cada cas0 policondensados que pueden utili-

zarse pera mages plésticas. Los productos intermedios que al efecto se
vén formendo son, ¢ mMONO=-, o"diaminocompuastos de las respeotivas ami-
das de 4oido pis~-nalégenccarvox{lieos. Su formaoién depende de las oon-
diciones reacolionales que prevalecen en el respe#ivo ceso. :
§i se hace reacecionar, por ejemplo, eon amida de &cido metilén~- ‘
bis—cloropropiénico a tempe ratura interior en autoelave nastae 20 noms,j
amonfaco 1fquido, en cuya operaciln se v4 presentando, correspondiente ;
a esfa tempe ra ture, una presién de 9-10 atmlsferes, aproximzdamente,
gse Obtiene un oorrespondien te monoaminocompuesto de la fdrmulavsiguien-;
Bste compuesto tiene un punto de fusién de 2402, Si esta monoamina es

tratada en el vacfo a 0,5 m/m de Hge., ¥ & una temperatura de 1152C.,

en la corriente.de nitrégeno, se onvtiene, vajo disocoiacidn cuamm titati-~ :
vefle HCL en el recipiente de destilaeién un producto des policondensa-
oién, de coloracidn oclara, que puede ser utilizade para masas plésti-
oas. ‘

81 se emplea como produoto de partida una amida de 4cido metilén-
bis~cloropropifnico y si se twznspone eéste en el autoslave con une
presién de masta 20 atm., aproximadamente, y & una temperatura pooo
mas 0 menos de 602C. com amonfaco lfquido dé unas 20 horas, aproxima~
damente, se v4 formando una correspondiente diemina segin la ecuaeifn
siguientes m.(caala.’co.m.cna.m.co.(032)2.'-_01 + 2 NH4 >

NHpe (OHp) 5eCONHeCHyolNH.CO . (CHy) ool Hy + 2 HOL.
la diemina, asf{ formada, que presente un punto de fusién de 14020.,

puede ser condensads, asimigmo, con &cido adf{pico, dando un policonden-
sade de constltucién lineal. Resulta apropiado para la preparacidn de

mesas pléstiocas.
EJEMPLO 1%.~ 200 g. de amida de 4cido metilén—-bis-clorepropidnico

son tratedos ocon 1000 cm3 de emonfaco 1fquido en autovlave a tempera-
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tura ordinaria. Da durasién reaocional llega hasta 20 nores. Se forma
una soluocién nomogénea que deja, después de le evaporaciédn del amonfa-
060 excedente, una masa semisélida. Despuds de acavada le elacoracidn
¥y purificacidn se ovtiene el correspondiente eompuesto monoemfnico de
la siguiente estructuras 01.(Oﬂa)szO.NH.OHZQKH.GO;(OHZ)ZQNHZ

Esta monocamina tiene un punto de fusién de 2402C.

Bs te compuesto es fundido pajo la introaucéiGn de nit:6geno & pre—
s1én normal y calentaao en el vacfo (2m/m. de Hg.) a 180-~1902C, mante- °
niendo esta tempera tura durante 3 horas. En el transcurso de la conden-—
sacidn se disocia fcildo olornfdrico. El producto de condensecidén qus;
despuéds de terminade la reaccidén, queda remanente en el recipiente dae
destilacidn, presenta coloracidn oclara y resulta apropiado para le pre-i
paracidn de masas pléstivas.

EJEM?LO 28,- 200 g. de amida de &cido metilen—bis-cloropropibnico
son oslentados con 1000 g. de emonfaco 1fquido hasta 20 horas en el aup;
toclave & una presidn de 20 atm., aproximadamente, y & una temperatu-
ra de 602C. Se forma un ligquido homogéneo. Después de la evaporacidn
del amonfaco en exceso es ontenico, una vez separados proauctos reao-
cionales inorgénieos, un producto sdlido que presenta un punto de fu-
8ién de 14020. y que representa la diemina de la amida de fcido meti-
1én-bis-cloropropiénico. » ‘

BEntonoces son calentados 188 g. de la diamina obtenida ocon 146 g.
de fcido adfpico en 2 litros de stanol durante 3 horas bajo reflujo.
Despuds de terminada la reascoién, es separado,por{aSpiraoidn, de un pe—%
quefio resfduo de substancia insoluole y el producto de condensaeién, de;
coloracidn clara, es ooncentrado en el vaocfo. En esta operacidn se oo~
tiene un polioondensado con un punto de fusién de 215 - 2202C. E

EJEMPLO 3%.~ 100 g. de amida de &cido etiliden—vis-ocloropropiénioco
son tratados con 1000 om? de amonfaco lfquido hasta 20 horas a tempe-

ratura interior en autoolave (a 8-10 atm.). Se forma un lfquide homo-
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géneo que deja, &espués de separado por eveporacién el amonfaco exce-
dente, une masa sqmiséliaa. De ella puede aislarse un proaucto sélido
que funde & 185419020; Bs la monoamina de la amiaa de dcido etviliden—
bis—oloropropidnioo;de le siguiente férmulas
01o(GHz)Z.GO,NH.?H.NH.OO.(GHQ)Z.NHZ
OFL
20 g. de este compuesto ouvtenido son fundidos vajo introducciédn de ni-

trégeno & presién normal, siendo seguidamente, ulteriormente condensa=-

"dos bajo presién disminuide (0,5 m/m. de Hg.). Después de una duracién

reaccional de 3 - 5 horaes gqueda remanente en el recipiente de destile-
ciédn un producto de policondensecién de colorzcidn olare que igualmen—

te puede utilizarse pare masas pléstiocase.

N O T &

Heocha la desoripcidén del presente invento se hace constar, que es—
ta solicitud se acoge a los veneficlos de prioridad de la patente ale-
mana n® V 3607 IVo/ 39 e., depositada en 26 de Julio de 1951, y gque ge
deolarén como nuevas y de propies invencién las reivindicaciones sigui~-
entess

l12,~ Procedimiento pare le policondensacién de amidas de &foido al-
quilen-~, alquiliden- y aralquiliden-bisenal6genoqarboxilioo,'earaotéri~
zedo porﬁue, se tfansponen amidas de fcido slquilen~, alquiliden-o aral
quiliden-iis—-carboxilico monémeras con amonfaco liguido, fundiendo les
amidas obtenidas y tratindolas en la corriente de nitrégeno a tempere~
turme de hasta 25080, '

28 .~ Procedimiénto, segdn la reivindicacién 18, caracterizado.por-
gue, las emidas ootenides ocon amonfsco lf{quido son transpuestes con &~

cidos dicarvoxflices.
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+ 38.2 Procedimiento para le policondensacidén de amidas de foido al~

quilen—, alquiliden- y aralquiliden-bis-nelégenocarvoxilico.

S8eglin se descrive y reivindice en la Presente memoria que consta de

cinco hojes foliedas y mecanografiades por una solas ears.
Madrid, a8 24 de Julio de 1952. |
VEREINIGTE GLANZSTOFP~-FABRIKEN, A.- g,

Pe &
SUME SiALLL Y
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