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P A T E N T E  DE  I N V E N C I O N  

a favor de

MERCK & (30., Ino. de nacionalidad norteamericana, domici­

liad a  en RAEiVAY (New Jersey, E .U .) 126 East Lincoln Avehue

por:

"Procedimiento para la  producción de 5-aminometil-2- 

fu rfu rilam in a ".

M e m o r i a  d e s c r i p t i v a .

Este invento se r e f ie r e  a la  producción de 5- 

aminorneti1-2-fú rfu rilam ina, y tiene por ob jeto un proce­

dimiento perfeccionado para obtener es te  compuesto. El 

procedimiento del invento comprende la. aminación del a l­

cohol 5 -am in om etil-2 -fu rfu rílico , para formar la  furan-5
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de la  hoja de fórmulas anexa a esta memoria.

Como resultado de una extensa in ves tigac ión , he­

mos descubierto un procedimiento e fic a z  para la  aminación 

c a ta lít ic a  del a lcohol 5~aminojnetil“ 2 - fu r fu r íl ic o  con amo­

n iaco, preferentemente en presencia de un ca ta lizad or ade­

cuado. para producir la furandiamina.

Hemos comprobado que e l a lcohol 5“ aminometil-2- 

fu r fu r í l ic o ,  compuesto no saturado, puede someterse a 

aminación con amoniaco a temperatura elevada y bajo una 

presión aprec iab le , manteniendo los enlaces dobles con­

jugados, y formar la  furandiamina.

Al ponsr en práctica  e l procedimiehto de este 

invento, preferim os d iso lve r  e l a lcohol 5-aminoraetil-2- 

fu r fu rá lic o  en un d iso lven te orgánico adecuado, como a l ­

cohol, metanol o etanol, o dim etóxietano, y añadir la  

cantidad necesaria de amoniaco, mejor en presencia de un 

ca ta lizad or cono n íquel Haney, los  d iso lven tes  in e rtes , 

como dim etoxietano, parecen dar resultados superiores a 

lo s  obtenidos empleando un a lcoh o l, como metanol, en ca­

lidad  de d iso lven te . Cuando se u t i l i z a  un d iso lven te , la  

temperatura no debe exceder de la  temperatura c r í t ic a  del 

mismo. 3sta mesóla de m ateria les se ca lien ta  en una re ­

to r ta  a temperatura superior a la  temperatura c r ít ic a  del 

amoniaco, del orden de 100 a 350&C, con p re ferencia  de 

linos 200SC, a una presión de 1000 a 10000 Pa i (lib ra s  

por pulgada cuadrada, 70 a 703 Xg por cm ) y p r e fe r ib le ­

mente entre 1500 y 6000 psi (105-422 Kg/cm.) .  A l cabo 

de varias horas de ag ita c ión , se recupers/el producto de 

reacción? esto puede hacerse filtran d o  para separar e l
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ca ta lizad or, y concentrando e l f i l t r a d o  en vacío . El 

f i l t r a d o  puede someterse a destila c ión  fraccionada para 

separar la  furandiamina de l producto crudo.

Sin propósito de lim ita r  e l invento a ninguna 

teo r ía  sobre, las reacciones implicadas, la. reacción pa­

reos poderse desa rro lla r como se ind ica en la  fórmula 2 

de la  lio ja  de fórmulas.

La cantidad p re fe r id a  de amoniaco debe exceder 

ligeram ente de la  requerida en la. reacción an terior para 

obtener resultados e f ic ie n te s , pues con demasiado amo­

niaco daría excesivo hidrógeno.

Los sigu ien tes ejemplos ilu stran  la  rea liza c ió n  

del procedimiento de este invento.

EJEMPLO I .

Sn un rec ip ien te  forrado de v id r io  se cargan 

100,0 g. de alcohol 5~am inom etil-2-furfurílico  con 550 

cc. de dim etoxietano, 200 g, de .y 20 g. de níquel 

Haney. La mezcla se l le v a  a una autoclave osc ilan te , se 

lava  con n itrógeno, y se ca lien ta  durante d iez horas a 

2002C. Durante este periodo de calentam iento, la  presión 

alcanza 1600 p s ig , (112*5 Kg). Luego se separa e l cata­

liza d o r  por f i l t r a c ió n ,  se cono entra e l f i l t r a d o  negro 

en vac ío , y se efectúa una d es tila c ión  fraccionada impu­

ra en vacío empleando un c a p ite l Claisen corrien te .

En esta operación, e l  lavado con nitrógeno s ir ­

v ió  simplemente como precaución, pues no está bien demos­

trado que sea necesario.

tín la  d es tila c ión  fraccionada, se reunieron y 

red estila ron  las porciones ricas en diamino a base del 

ín d ice  de re fra cc ión , a n á lis is  de N y formación de p i-  

cra to . Dos de e lla s  se reunieron, y dieron 32,4 g . de



5-am inom etil-2-furfuril-am ina. Una curva IR resu ltó 

id én tica  a la  de una muestra de re ferenc ia  preparada por 

e l  método de G abriel» SI rendimiento por aminación d i­

recta  fue de 32,4>i, y contando e l m aterial in ic ia l  reu- 

5 t i l i z a b le ,  subió hasta 56,3a »

31 ejemplo sigu ien te ilu s tra  una amina ción a ma­

yor escala para con vertir  a lcohol 5-am inom etil-2-furfu- 

r í l i c o  en 2,5-diaminometilfurano*

EJEMPLO I I .

10 A lcohol 5 -am inom etilfU rfurílico  (puro a l  87,2/) 198 g.
Dimetoxietano ' 1590 mi.
N íquel Raney 44,4 6»

15

20

25

Amoniaco líqu ido 528

3e cargaron estos ingred ien tes en e l rec ip ien te , 

se calentaron a 2000C, y se mantuvieron así d iez horas, 

con una, presión máxima de 1550 ps i. (lo9  K g .).

El producto se pasó a través de un lecho de l/ 4 ft 

de Supercel, enjuagando con netanol. la  solución se eva­

poró en vacío de bomba h idráu lica , y se terminó a 3 mrn.

El rendimiento fue de 170,8 g. de a ce ite  negro. Éste .ae 

d e s t iló  a 2 mm. y  se tomaron las porciones de menos de 

112*0» Una porción tomada a 112-1259C era de aminoalco- 

ho l sin  reaccionar. Las porciones de punto de eb u llic ión  

más bajo, que contenían todas aminoalcohol, des d e s t ila ­

ron de nuevo. A continuación se relacionan rendimientos 

y cá lcu los :

Porción

1
2
3
4
5

Brea

Be la  segunda d es tila c ión : 
Rendimiento

nb/2 mm. Peso por pas_e_- E/ Pureza € de N

68-80 2,60)
80-85 7,36) 59,03=34,2/o
85-93 33,73)
98-110 10,34)

110-125 80,31
18,60

642
687
751
469

83,0/ 
86,9/ 
97,o/

17,94 
20,69 '

46 , 6/



.21 rendimiento g lobal en furandiamina, basado 

en la. conversión de 53»4$ del amin.oalooh.ol» fué de 64,0$, 

basado en e l aminoalcoiaol puro consumido.

U O T A

5 Se re iv in d ica  como objeto de esta patente;

1) Procedimiento para la  producción de 5~amino- 

m etil-2 -fu rfu rilam ina, e l  cual comprende someter alcohol 

5-am inom etil-2-furfurílioo a aminación con amoniaco a 

temperatura elevada» superior a la  temperatura c r ít ic a
O

10 del amoniaco, a una presión de 70 a 705 Kg. por cm .

2) Procedimiento según la  re iv in d icac ión  1, en 

e l que la  aminación se efectúa en solución en un d is o l­

vente orgánico.

3) Procedimiento para la. producción de 5-ami-

15 nom etil-2-furfurilam ina, e l cual comprende someter a lco­

hol 5-am inom etil-2-furfurxlico a aminación con amoniaco

a una temperatura de 100 a 35020 y a una presión de 70 a 
2

705 Kg. por cm .

4) Procedimiento según la  re iv ind icación  3, en

20 e l cual la  aminación se efectúa a una presión de 100 a
2

425 Kg. por cm .

5) Procedimiento según la  re iv ind icac ión  3, en 

e l cual la  aminación se efectúa a una temperatura. apro;d.- 

mada a 20020.

25 6) Procedimiento según la  re iv ind icac ión  3, en

e l cual la  aminación se efectúa en presencia de un cata­

liza d o r , y en solución en un disolvente orgánico.

7) Procedimiento para la  producción de 5~amino~
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me t i 1- 2-furfuri 1am ina»

Ssta memoria consta de se is páginas escritas  

por una sola cara.

3AH0J3I0NA, 2 3 DI C. 1959
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