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MEMOHTIA DESCHIPLIVA
para soliciter
TATENTE DE INVENCIO N
en
EsPAfA

por VEINLE afios
a nombre de CHEMISCHE WERKE WITTEN GESRELLSCHAFY MIY BESCH-
RANKTZR HAFIUNG, entidsd elemans, esgtablecide en Fostfach
107, Witten/Ruhr, Alemanias, por:

"ON PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE Las SALES
AMONICAS DE ACIDOS CARBOXILICOS".

Las seles amdbnices de écidos carboxilicos orgénicos
son especialmente valiosas, puesto que a partir de ellas
gse pueden obtener con facllidad por ejemplo las correspon-

dientes emides, nitrilos u otros compuestos adecuados, que

son apropiedos peara diversos fines de utilizacidn. Aperte
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ée ésto, las gsales aménicas en solueidn acuosa pueden sexr
transformadeas en log deidos puros, mediante ¢l tratamiento
con deidos minerales, @ado el caso despuds de Filtracidn.

as ouy dificil wisleyr lus panles amdaices de 4cidos
orghnicos a partir de sus solncloncs acuozas, puesto aue
gon muy fieilmente solubles ¢n agua, separéndose por cris-
talizacidn Anicamente despuds de la extraceidn poreial o
completa del agua.

Para la obtencidn 4o sales smdnicas de Zeidos car—

»

boxilicos orginicos existen dificultades especisales, de-
bido a que los 4c¢idos orzénicos son a menudo &ifdfcilmente
soluoles en agus, por lo cual es preeciso hacer reaceicnar
goluelones muy dilufdas, es deeir, nuy lastradas, con amo-
nimco. Algunos édecidos orginicos Onicamente pueden ser trans
formados en las sales amdnicas correspond entes, empleando
un exceso considerable de amoniaco o aplicando presidn,

Zg ya sabido que la dimetilformanida es apro-
piada como disolvente pars sustancias organicas, especial-
mente tanbidn para f4cidos orghnicos de otro modo apenas -
golubles, tales como p.e. el Acido tereftdlico, el dcido

softélico o los &eidos tricerbox{licos aromdticos. 5S¢ ha

e

aprovechedo ya la fleil solubilided de p.e. el &eido teref-
t4lico en dimetilformamica para la purificucidn del écido
tereftdliico del deido p-~toluilico adherido., 41 inconvenien-
te de cste método de purifieacidn cotriba en que el deido
tereftdlico disuelto en dimetilformanidu o la temperatura

.

de ebulliecidn, no reeristaliza nada nds gue en la nitad al
ser enfriedo a alredsdor de 52 C, %1 dcido isoftélico no -
wnede wser purificado por cegte procedimientc, por que la 1)
lubilided del &ecido isoftélico en dimctilformenida os dens

glado grande.
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Se ha descubierto ahora gue pueden obtenerse los -
sales amdnicas de deidos carboxilicos con un rendimiento
casi cunantitativo, si se disuelven los deidos carboxfli-
cos en dimetilformamide y en la solucilén obtsnida se ha-
ce entrar amoniaco en la cantidad estequiomdiricanente -
necesaria,

De acuerdo con otra forma de reslizeeidn del pro-
cediniento segln el invento, resulite tumbién posible par-
tir de los dsteres de dcidos dicarboxilicos o de dcidos
policnrvoxilicos, gue posean al menos un grupo carboxilo
libre, y obtener sus sales monoamdznices o altornativamen-
te sus sales nono o policménicas, hocisndo resceiorar log
conpuestos citados con cantidades estsquiomdiricas de amo-
niaco.,

Como &ecidos pueden ser uwtilizados p.e., los Acidos
mono y dicarboxilicos aliflticos, como el &cido niristico,
el fLeido adipico o los 4cidos carboxilicos aromdticos, ta-
les como &l deido benzbéico, el deido o~Itédlico, el dcido
tereftdlico, el dcido isortdlico, ¢l écido trimesinico o
sus gsemi o didsteres, siempre que los compuestos posean
al menos un grupo carboxilo libre.

Las sales amdbnicas de los deidos carboxilicos cute-
nidas, son sustancias cristalinas gue pueden ger separa-
das de le dimetilformeanida mediante decantado, centrifuga-
do, aspiracién o filtrzeidn, reprosentsndo ol filtrado di-
netilformanida pricticamente purc.

llediante destilacidn de tal filtrado se comprobd que
el regiduo de la destilaciédn es 0,54, con relacidn al
peso del filtrado. &1 filtrado, por lo tanto, puede ser

devuelto sin més al proceso.
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wl procedimiernto de acuerdo con el invento puede -

reelizarse, tanto por car as, como tambldr de manera conti-

nua. Se puede trebajer también aplicando presidn.

Aparve de que con los sequeilas cansidades fe Ainetil-
Torparide edherentes pvade ser trenslormedo inmediatenente
ern una solucién menosa o descompuesto con Acifos, seo puede
seperar y recuperar fdcilmente la dimetiliormamicde nedis ante
calenvamiento en el vacfo a 4C-60¢, Luede sorp reconerdable
separar la dimetiliormemids adherdida wediants lavado de le

sel andnica con un disolvente apropiado.

.

Las sales aménicas de Acidos corboxilicos aror Aticos,
obtenicdas de acuerdo con ¢l inverto, y que nna ves comtri-
fugedas tienen adherida nede més que 3 - 5 4. de dinevilior-
repide, son apropicdes pare miliiples tretunientos ultsrio-
res y, sin prsparacidn alguna, preden ser viiliucias GOY -
ejemplo directamente para lu esterificacidn pudiendo ade-
mie ser empleadas divectsmente para la policondenescidn,

egpecialucnte cuendo se trots de lay seles amdnicas Asl

deido ters o isoftalico.

aZjemplo I

50 ¢ de beico mirdstico se éisueslven o Tengeraitura

&

smblente an 450 g de divetilformamlis y, azitendo, se ha-
=3 s &

cen entrer 4 g de amoniaco & utna velocided de ¢,3 1/minu-

Zl precipitado hlenco, Qe cristales finos, eg exiral-

%o.

oy

’ -
do por suceidn a la itronmpa, se lave con &ter y se seca. de

obtienen 48 g de sal endnica = 89,35 de la teorfa, con un
A ot ! Y %
contenido de nitréreno de 5.5 (¢ lado: 9,7%),

Lijemplo 2

100 g de Acido adipico se dipuelven o temyeratura
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ambiente en 400 g de dlmetnlformumldg. Ag téndo se intro-
ducen a 22¢ C. 25 g de amoulaco, con una velocidad de 0,5

1/minuto. Debido 2l calor de la reaceidn, suve la tempera-

turs a 902C al cabo de 15 minutos. Una vez enfrisdo a tem-
peratura ambiente, se extrae por succién a la trompa el
precipitedo, bien cristaiizado. La dimetilformamida adhe-
ride se elimina por destilacidn en el vacio., Bl rendimien-
to de sal amdnica asciende a 119 g = 97% de la teorfa, con

-

los {ndices siguientes:

hallado: calculado:
IE: 626 625
Np: 15, 3 15457

Ejemplo 3
50 g de dcido benzbico se disuelven en 200 g de di-
metilformamida. Un débil enturbiamisnto, que no desepare-
ce tampoco al calentar, se elimina mediante filtracidn.
Agitando se introducen a 308, 8 g de amoniaco. 1 cabo
de aproxinadamente 3 minutos se forma un débil enturbia-~
niento que cada vez se hace mds intenso. La temperatura
esciende hasta 5220, El precipitado, bien cristnlizado, es
extraido por suceidn y se lava con éter y s> scca. Se ob-
tienen 53 £ de sal amdnica = 93% de la tcorfa, con los in-

diceg signientes

hallado: caleulndo:
I3; 405 404
No: 9,8« 10,1

50 g de deido tereftilico se disuelven en 500 g de



15

25

dimetilformanida, calentando
se ilutroducen euntonces 12 @
se extrae por succidn y se luva con

tienen 58 g de sal amdniecs =

G

contenido de nitrédzeno de 1

Zjemplo 5

40 g de Acido isoftélico se disuelven en 250 g de
dimetilforpanida. Vientras se aglta, se huacen entrar o ten~
peratura anbiente 4 g de amonisco. sl precipitado se extrae

por suceidn y ze leve con éter yj se ssca, Se obtisnen 35,3

- s -

g de sal noncamdnica = B0 de la teoria, con los ludices

gisnientes:
Lalledo: caleulado:

IR, Gl0 Gl2
Ky T bt 7+ 65%
Zjemplo 6

e
)

120 ¢ de égter nononetflico del &cido tersftidlico
se Qisuelven a temperatura embiente on 500 z Az dinetil-
formanifa. Azitando bien, ge introduce aonliaco, que es
absorbido por completo. In cusnto el material de raacceidn
ofrece un perceptible olor & amoniaco, he terminadio lo -
reeceidn., E1 sunenio de peso aselende a 11,5 g. &1 preecl-

~

pitado, bien gtalizado, puede & sxtralido fheilnente
pitad b eristelizado, puede ser exiraldo fieilmente

o

por sueceidn y lavado con éter. lespués de scendo dam un pe-

so de 129,6 g de sal andnlca = 90,4 de le tszoria. uwl &ter

-

de lavado se expulsa por fegtilacidn, el regiduo se junta

N

con ol filtrado y la dimetiliormamnide se expulsa por des-

tilaecidn. Guedan 1,5 g de resgiduo, que oo
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ra. Indicss de la sal andnica del éster nmonometilico del

decido terasftdlico:

Jhallado: caleulado:
I3 569 569
lns T Ta1i0

fijemplo T

'25 g de &dcido trimesinico {dcido 1,3,5-benzoliricarboxi
lico) son disueltos a temperatura ambiente en 300 g de dime-
tilformamida, #n la solueidn ge introduce amoniaco, alentras
se aglta blen, hasta que la solucidn, huele perceptiblesen-—
te 2 amoniaco., Ta temperatura sube hesgta 429 C. E) precipi-
tado eristalino es aspliredo 2 la trompa, lavado con 100 g
de dimetilformamida, lavgdo con dter y secado. e obtienen
30,2 g de sal ambnica = 96,8¢ de la iteoria.

fota sollecitud que corresponle a la presentada an
alenania, el 27 de Junio de 1,959, bajec el nfimero C 19,298
IV/12 o, se acoge & los beneficios del articulo 51 dsl vi-

gente HAstatuto sobre Fropiedad Industrisl.

Los puntos de iavencién propia y nueva que se pre-
gentan para que gean objeto de esta solicitud ds FPatente
de Invencibdn en Idspaiia, por ViIIHYZ afios, son los siguilen~
tes:

1¢, -~ Un procedimiento para la obtencibh de las sa-
leg amdnicas de écidos carboxf{licos, caracterizado porgue
en soluciones en dimetilformamida de dcidos carbox{licos

o de dsteres de los Acidos carboxflicos, gue contisnen al
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nenos un grupo carboxzilo librs, se introduce amoﬁidéo en
la cantided estequiomdétrica uecesaria para la formacidn
de la sal andnice desgeanda, dado el caso, aplicando presidn,
¥ bor que las sales amndaicas obtenidas se separan de la dimetd
5 formamida de la mane:s en sl comocida.
28, - Un procedimiento de acuerdo con la relviadica-
eién l..caracterizado porgue el procsdiuiento se realiza
de panera continua.
32, - Un procedimiento para la obteﬁ;ién de lag sa-
10 les ambnices de Joidos carboxflicos,
Tal y como se ha descrito en la Memoria que entcesde,
y con los fines gue se hun esgpeclilcado.
Asta lemoria consta de ocho hojas escritas & miquins

por una sole de sug caras.

I:IG/: - 8 -
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