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- Esta invección se relaciona con procesos para la preparación -
de sales metálicas de ácidos alquilenobisditiooarbámicos. Mas parti­

cularmente, se relaciona con procesos en los que tal sal se forma me 
diante la interacción de disulfuro de carbono, una alquilenodiamina y 
una base de hidróxido metálioo fuerte, agrupando tales reactivos por 
introducción del disulfuro de oarbono y el hidróxido metálico en coa 
tacto con la alquilenodiamina en un medio acuoso, mientras se agita 
la resultante masa acuosa, en tales proporciones recíprooas que se 

manténga el pH de la masa acuosa dentro dé los limites de 8,5 a 11,0  

a todo lo largo del período de la reacción. Más específicamente aún, 

la invención se relaciona con procesos para la preparación de eolueio 
nes acuosas de etilenobisditiocarbamato disódico.

Hasta ahora, la práctica ha consistido en preparar sales solu­
bles en agua de ácidos alquilenobisditiooarbámicos, tales como el et¿, 
lenobisditiocarbamato disódico, mediante la adición de disulfuro de 

carbono a una mezcla de alquilenodiamina y una base fuerte. En otras 
palabras, la reaooión entre lá amina y el disulfuro de carbono se lie 
vaha a cabo en presencia de una base fuerte. Ésto puede denominarse . 
como el proceso "altamente alcalino". Tal proceso se enseña en las 
patentes estadounidenses Nos. 2.317.765 y 2.504.404. Los alquileno- 
bisditiooarbámatos solubles en agua así formados han hallado aplica­
ción como tóxioos para él control de hongos y como productos intern&. 
dios para su empleo en la preparación de alqullenobisditiooarbamatoa 
métalicós insolubles en agua, tales como étilenobisditiocarbamatos 
dé zinc, hierro, manganeso o cobre.

Los alquilenobisditiocarbamatos solubles en agua producidos 
por el proceso "altamente alcalino" son, sin embargo, de una pureza 
.̂ rélativámejárt'e. 'bajaT y ..ponti.enén' subproductos contaminadores; como re^ 
sultado de ello, la producoión de material es escasa. Las soluciones 
acuosas de alqüilenobisditioeárbamatos, tales oomo el e.tilenobisdi-
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tiocarbamato disódico, obtenidas por este método son relativamente - 
inestables} al enfriarse, se separan los sólidos, que no vuelven a 
disolverse fácilmente al calentarse; además, tales soluciones tienen 
generalmente un olor bastante fuerte a sulfuro de hidrógeno y oontie, 
nen tiocarbonatos. Las preparaciones fungicidas hechas con ellas tie& 
den a ser fltotóxicas, limitando así su valor como fungicidas agríco­
las o . '

Más recientemente, se ha descubierto un proceso perfeccionado 
para la producción de etilenobisditiocarbamato disódioo y similares 

10 bis-ditiooarbamatos alquilónicos solubles en agua, cuyo proceso se

describe y reivindica en la solioltud de Flenner No* de serle $3*430, 

depositada el 14 de mayo de 1949 y actualmente patente estadouniden­
se No. 2.609*389, concedida el 2 de septiembre de 1952* El proceso 

dé Flenner es en cierto modo el reverso del proceso "altamente alcat- 
15 lino", en el sentido de que la alquilenodlandna y el disulfuro de car 

bono son reaccionados primeramente para formar un producto intermedio 
y luego se introduce la base fuerte para reaocionar oon el producto 
intermedio*

Los productos del proceso de Flenner, aunque mejorados reepeo- 
20 to a contenido de impurezas, estabilidad y fitotoxicidad, contienen

sin embargo algunos subproductos indeseables, o productos dé descom­
posición^ según se indica, por éjec^lo, por el intenso oolor naranja 
normalmente asociado a las soluciones aouoaas del etilenobisditiocar 
bamato sódioo preparado por el proceso y por la presencia de algún 

2$ olor a sulfuro de hidrógeno.
Yo he descubierto ahora unos procesos para la producción de 

etilenobisditiooarljamatos metálioos más perfeocienados aún. Así, por. 
ejemplo, las soluciones de etilenobisditiocarbamato disódico aouosas 

preparadas de acuerdo con mi .i^smiúny. óo^iénaa .mdy.'péóa Cantidad 
30 J de subproducto indeseable, són de color claro y tienen poco o ningún
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olor a sulfuro de hidrógeno. Ademásy prácticamente no se libera nin­
gún sulfuro de hidrógeno de la masa reactiva en la práctica de loa pro 

cesos de la invenoión.
Los productos perfeccionados se obtienen mediante formaoión de 

la deseada sal metálica soluble en agua de un ácido alquilenobisditio- 
carbámico mediante combinación y reabciÓn de disulfuro de carbono, al- 

quilenodiamina y una base de hidróxido metálico fuerte bajo unas oon- 
dióiones de pH cuidadosamente controladas, de manera que el pH de la 

masa reaotiva sea superior a 8,5 aproximadamente, pero no pase de 11,0 

10 aproximadamente á todo lo largo del periodo de agrupamiento de los
tres reactivos. En otras palabras, el proceso se lleva a cabo de mane­

ra que el hidróxido metálico no se ponga en contacto con ninguno de 
los otros reactivos, o los productos de reacción de esos reactivos en 
una masa de un pH situado fuera de los límites de 8,5 y 11,0 aproxi- 

15 nudamente* Más preferiblemente aún, el pH se mantiene entre 9,0 y 
10,5 aproximadamente a todo lo largo del período de agrupamiento de 
los tres reaotivos.

Las alquilenodiandnas adecuadas para uso en los prooesos de e& 

ta invenoión son aquellas que tienen átomos de hidrógeno disponibles 
20 . sobre los átomos de nitrógeno de los grupos aminos. Preferiblemente

sS emplean alquilenodiaminas inferiores, es decir aquellas que contie­

nen de 2 a 6 átomos de carbono inclusive, concretamente las diaminas 
de etileno, trimetileno, tetrametileno, pentametileno o exametileno. 

Las bases de hidróxidos metálioos fuertes adeouadas para uso 
25 en los procesos de la invención son aquellas que tienen una constante 

de disooíación básica (ion hidróxilo) superior a la de la alquileno- 
díamina usada. Los hidróxidos metálicos preferidos debido a su dispo­
nibilidad, son los de sodio, potasio y calcio.

Los procesos de la invenoión se llevan a cabo en presencia de 
30 agua como medio reaotivo y como disolvente de la alqúilenodiamina.
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E1 agua debe usarse en cantidad suficiente para mantener la masa rea¡o- 
tiva en forma fluida fácilmente agitada a lo largo del proceso*

Pueden emplearse varias técnicas de manipulación para agrupar 
a los reactivos a fin de efectuar la reacción dentro de las critioas 
condiciones de pH requeridas* Asi, el proceso puede efectuarse por 
cargas* Tal método se practica convenientemente, por ejemplo, cargan­

do primeramente una solución acuosa de la alquilenodiamina en un reci 
piente para reaociones equipado con un agitador* Tal solución tiene 

generalmente un pH de 12,0 y superior.
10 Mientras se agita la solución acuosa de alquilenodiamina, se

añade disulfuro de carbono hasta que el pH es descendido a un valor 
comprendido entré los limites de 6,5 y 11,0 y, preferiblemente, entre 

$,0 y 10,5. Luego, mientras se mantiene la agitación, ee añaden el 
hidróxido metálico y el disulfuro de carbono de manera gradual y si- 

1$ multánea, ya sea continuamente o en pequeños incrementos intermiten­
tes, mientras frecuentemente o de modo continuo se mide el pH y se 
ajustan las relativas proporciones de introducción del hidróxido me­
tálico y el disulfuro de carbono en la medida requerida para mantener 
el pH de la masa reactiva dentro de los limites antes indicados* Unas 

20 . ligeras variaciones respecto a los expresados limites de pH durante
cortos periodos de tiempo á lo largo de la reacoiÓn, tal como podrían 
producirse, por ejemplo, mediante un inexacto proporcionamiento duran 
te un tiempo de los reactivos que se añadan, no afectan seriamente a 

la calidad ¿el producto obtenido y se comprenderá, por Consiguiente,
25 ¡ que tal operación entra dentro de la esencia de la invención.

La introducción da disulfuro de carbono e hidróxido metálico 

se continúa hasta que prácticamente toda la alquilenodiamina ha reac­
cionado} en otras palabras, hasta que se há consumido en la masa reac 
tiva la cantidad estequiométrioa de disulfúro de carbono requerida 

30 para formar el alquilenobisditiocarhamato* Bn ese punto, si el pBdé
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* la masa líquida está por debajo de 10,0 aproximadamente, se obtiene 
una solución aouosa más estabilizada del producto mediante la adición 
de una pequeña cantidad del hidróxido metáíioo para poner el pH den­
tro de ios limites de 10,0 a 11,5 yy preferiblemente, de 10,0 a 11,0.

Como variante, los prooesos de esta invención pueden llevarse 
a Cabo de modo continuo introduciendo disulfuro oarbónico y un hidróxi^ 
do metálico en una corriente turbulenta de una solución aouosa de al- 
quilenodiandna, por ejemplo én un reactor de tubería, cuidando natu­
ralmente de que el ritmo y punto de introducción de disulfuro de car­

bono e hidróxido metálico se elijan de manera que se mantenga la masa 

reaotiva dentro de los requeridos limites de pE.
En la reacción del proceso de la invención, entran aproximada^ 

mente dos moléculas-gramo de disulfuro de carbono por cada molácular- 

grámo de alquilenodiamina y en el orden de una o dos moléoulas-gramo 

del hidróxido metálico por oada molécula-gramo de la diamina, depen­
diendo de la valencia del catión básico, usándose una moléculas-gramo, 
por ejemplo, si la base es hidróxido cáloico y dos molécuiae-gramo 

con una base tal como hidróxido sódico.
Los prooesos de la invención se llevan preferiblemente a cabo 

.a una temperatura no superior a 60°C aproximadamente y, más preferi­
blemente. aún, en el orden de 40 a 55°C. Las reacciones implicadas en 
-I09 prooesos de la invención parecen proceder oasi instantáneamente 
a temperaturas comprendidas en el último orden citado* A temperaturas 
superiores a unos 55°C, se requiere alguna presión.debido al bajo pup 
to de ebullición del disulfuro de carbono. Temperaturas sensiblemente 
superiores a 60°C no son prácticas debido a una excesiva descomposi­
ción del producto a tales temperaturas. Tecpera'buras inferiores, por 
ejemplo tan bajas como de 10°C aproximadamente, pueden emplearse tam­
bién, pero entonces los ritmos de reacción son inferiores y los reac­
tivos han de ponerse en contacto con mayor lentitud.
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. -De aouerdo oon una versión preferida de la invención, se añade- 
gradualmente el disulfuro de cartono con agitación a wia solución oq^ 
sistente esencialmente en etilenodiamina en agua para descender el pH 
de la soluoión de etilenodiamina a un valor comprendido entre 9)0 y 
10,5. Luego se introducen gradualmente con agitación disulfuro de car, 
bono y una solución acuosa de hidróxido sódico en la etilenodiamina 

de pH ajustado a.una temperatura de 40 a 5$°C aproximadamente y en 
unas proporciones reoiprooas tales que se mantenga el pH de la resul­
tante masa aouosa reactiva dentro de los línd-tes de 9,0 a 10,5 hasta 

que se han oonsümido aproximadamente dos moléoulas-gramo de disulfuro 

de oarb&no en la masa reactiva por oada molócula-gramo de etilenodia- 
mina usada en el proceso. La introducción de disulfuro de carbono ter­

mina entonces y si el pH de la masa aouosa es inferior a 10,0, se ag3?{ 

ga hidrÓxido sódico adicional en la medida requerida para poner el pH 

dentro de los valorea de 10,0 a 11,5*
En el proceso preferido últimamente mencionado, es más prefe­

rible aón empezar con Uña soluóión aouosa de etilenodiamina que con­
tenga del 10 al 40% por pesó de la diandna y añadir el hidróxido só­

dico en.forma de una soluoión acuosa que contenga del 10 al 60% por 
péso de hidróxido sódico. De acuerdo con esta versión, el produoto de 
etilenobisditiocarbamato disódico se obtiene en forma de una solución 

del 15 al 60%.
Para que pueda entenderse mejor la invención, se ofreoen los 

siguientes ejemplos, además de los ya dados anteriormente.

En un recipiente de vidrio para reacciones, equipado oon un 
adecuado agitador, condensador de reflujos, termómetro, embudos cuen­

tagotas y electrodos para la medición del pH, se oargaron 1,5 moleou- 

las-gramo de etilenodiamina en forma de solución acuosa al 19)5%' A 
está soluoión acuosa se añadí ó di sulfuro de carbono oon agitación a -
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una temperatura de 42-6̂ 0 hasta que el pH descendió de 12 ,1 a 9,3" En­
aste punto se inició la gradual y simultánea adioión da hidróxido só­
dico en forma de solución acuosa al l8,%, y de disulfuro de oarbeéio, 

ajustándose las proporciones relativas de adición en la medida reque­
rida para mantener el p¡H a 9,3 aproximadamente. Latenperaturade la 
masa reaotiva se 'mantuvo; a 42"*6°C* ; -

La gradual introducción de disulfuró de carbono fuá interruaq^ 

da después de que se hubieron introducido en total 3 moláeulas-gramo 
del mismo en el recipiente de la reacción y se consumieron en el pro- 
ceso, según indicó el heoho de no ser visible ninguna fase de disulfu­

ro de carbono sin reaccionaren la masa reactiva acuosa. Luego se agrp 

gó una pequeña oantidad de solución acuosa de hidróxidó sódico para 
elevar el pH a un nivel final de 10,8 aproximadamente. Se consumieron 
en total unas 3,0 moléculas-gramo de hidróxido sádico en el proceso.

Para mantener el deseado pH durante la conjunta adición de di­
sulfuro de carbono e hidróxido sódioo, resultó necesario disminuir 
brusoamente las proporciones de adición de hidróxido sódico durante 
la ultima porción de la adición conjunta. No se desprendió ningún sul­
furo de hidrógeno durante la reacción.

La solución acuosa de etilenobisditiocarbamato disódico produ­
cida de acuerdo con este ejemplo era de color amarillo pálido y exen­

ta de olor a sulfuro de hidrógeno.
Se analizó la pureza y producción del material acuoso por el 

método de desprendimiento de disulfuro de carbono descrito en "Anal. 
Chem." 23,1842 (l95l), "Détermination of Dithiooarbamates" por D.G. 
Clarke, H. Baum, E.L. Stanley y W.F. Hester. De acuerdo con este mé­
todo, una. muestra alícuota de la solución se digiere a 100°C eñ anega 
oia de aire oon ácido 4,5 N sulfúrico. Cualquier sulfuro de hidrógeno 
formado durante la digestión de la muestra es absorbido en.cloruro 
de cadmio acuoso antes de la absorción de disulfuro de carbono que se
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- libara. El disulfuro de carbono liberado es absorbido en hidráxido - 

potásico metanólico y el resultante xantato es titulado con. solución 
de iodo standard. Bajo las condioiones de digestión de esta téonica^ 
el grupo ditiocarbamato se descompone cuantitativamente con liberad- 
pión de disulfurode^bono.La cantidad de sulfuro de hidrógeno for
- mada sé tojína como índice de impurezas, puesto que oon etilenobisditin 
carbamáto disódico puro no se forma ningún sulfuro de hidrógeno.

Él análisis del producto de este ejemplo por el método de d 
prendimiento de disulfuro de carbono mostró que se había obtenido 

producción sustancialmente teórica de etilenobiaditiocarbamato disó­
dico. El sulfuro de hidrógeno fue liberado en la digestión solamente 
en la-cantidad de 0,02 molécula-gramo para la totalidad de 3̂ 0 molé­
culas-gramo de disulfuro de oarbonó usado en la preparación del.pro­

ducto. El análisis de nitrógeno y azufre indicó que la relación ató­
mica entre azufre y nitrógeno en el producto era de 2,06, en compara­
ción con una relación teórica entre azufre y nitrógeno de 2,00.

Ejemplo 2
Se repitió el procedimiento del ejemplo 1, a excepción de que 

el estado firme del pH se mantuvo a 10,5 en lugar de 9,3 y el pH de 
la solución final se ajustó a 10,85. Durante la preparación no se li­
beró ningún sulfuro de hidrógeno. La solución acuosa del producto era 
de un color amarillo-naranja pálido y enteramente clara. La produc­
ción de etilenobiaditiocarbamato disódico fue esencialmente cuantito 
tiva, según determinación efectuada por el método de desprendimiento 
de disulfuro de oarbono. Se formó una pequeña cantidad de sulfuro de 
hidrógeno en la digestión analítica de la muestra alícuota del pro­
ducto a 100°C con 4#5 N Ascendió a 0,04 moléculas-gramo de sul­
furo de hidrógeno para las 3,0 moléculas-gramo de disulfuro de carbo 
no usadas en la preparación. La relación atómica S/áj en el próduoto

- era da 1 ,98.

.r
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^En un aparato esencialmente como el desórito en el ajemplo 1 

se cargaron 1,5 moléculas-gramo de etilenodiamina en forma de solución 
acuosa al 10%. Luego se anadió disulfuro de carbono a 43-46° C. Cuando 
el pH había descendido a $,4) se aSadieronsimultáneamente disulfuro 

Jde carbono e bidróxldó sódico acuoso en forma de solución ai 5p%, man­
teniendo el, %  en 9,4* Cuando la totalidad del disulfuro de carbono 
(3,0 moléculás-gramo)aehábíaañadidoy había reaccionado viáibíemén-  ̂
te, áe ajustó el pH hasta llj35* La temperatura final de lamezclarea¿. 
tiva fue elevada a 46° 0 aproximadamente durante unos ÍÓ minutos.

Durante la preparación no se liberó ningún sulfuro de hidrpgMio 
La clara solución acuosa del produoto era de color naranja-amárillo p& 
lido. La producción de etilenobieditiocarbamato disódico fue esencial­
mente cuantitativa, según determinación por el mótodo de desprendimien­
to do disulfuro de carbono. Se formó una oantidad pequeñísima de sulfu­
ro de hidrógeno en la digestión analítica de la muestra alícuota del 
produoto a 100° C con 4)5 N HgSO^. Ascendió a 0,03 molécula gramo de 
sulfuro de hidrógeno para las 3)0; moleoulas-gramo de disulfuro de car­
bono usadas en la preparación. La relación atómica en el producto 
fue de 2,00.

.EjeRRlp-É
En un aparato esencialmente igual al descrito en el Ejemplo 1 

se cargó 1,0 molécula-gramo de etilenodiaminá en forma de solución 
aouosa al 40,5%. Luego se añadió disulfuro de oarbono con buena agita­
ción a 40-45°C. Cuando el pH hubo descendido desde un nivel inicial de 
13 a 9,4 se añadieron simultáneamente disuífuro; de oarbono e hidróxido 

eódioo en forma de una solución aouosa al 50% y a un pH de 9,4 a 9)6. 
Cuándo se hubo añadido la totalidad del disulfuro de carbono (2,0 mo­
léculas-gramo) y hubo reaccionado visiblemente, se ajustó el pH hasta 
un nivel final de 11,2.

Durante la preparación se separó etiienobisditiooarbamato disÓ-
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dico exahidrato, cristalino, sólido e inodoro, permaneciendo, sin - 
embargo la mezcla fácilmente agitable. No se desprendió ningún sulfu­
ro de hidrógeno durante la preparación. Al enfriarse a 2$^C, se sepa­
ró más producto cristalino en forma del exahidrato. El etilenobisdi- 
tiocarbamato disódico exahidratp, oristaliño e incoloro fuá filtrado 

separado libremente del licor madre todo lo posible (sin lavado), y 
secado a la temperatura ambienté bajo una reducida presión para libe? 
rarle:del agua físicamente contenida pero no del agua de hidraoión. 

Conteniá. un 2$,5% de .'agua de cristalización ̂ según determinación efeo 
tuada por destilación con benceno, y un 71)4% de etilenobisditiocarb& 
mato diaódico sóbre uña base anhidra;según determinación efeotuada 
por análisis mediante el método de desprendimiento dedisulfuro de c a , 
bono. La producóión de exahidrato cristalino fue el 6?% de la teórioa- 

La relación atómica S/N en el exahidrato cristalino era de 2,02.
El licor madre acuoso oonteniá un 37,6% por pasó de etilenobis 

ditiooarbamato dieódico, determinado por la técnica de desprendimiento 

de disulfuro de carbono. La producoión de etilenobieditiocarbámató di- 
sódioo en el licor madre fuá del 3%. La producción total de material 

fué un 97% de la teórica.
Los licores madre de esta preparación fueron usados oomo talón 

de reacción para una nueva preparación similar en procedimiento y oan 
tidades totales al anterior Ejemplo 4. Se observó que después de dos 
dé tales recirculaciones de licor madre acuoso, el etilenobisditio? 
carbamato disódico exahidrato producido era de calidad equivalente al 
produoto del Ejemplo 4, no apreciándose ningún saorifioio en la pro-* 
ducción.

En la preparación de etilenobisditiooarbamato disódico exahi­
drato cristalino y seoo, después de efectuar la reacción de acuerdo 
con los principios y condiciones descritos anteriormente y de cristar- 

lizar el exahidrato partiendo dé la masa reactiva terminada, se puede
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separar el exahidrato por cualquier método convencional deseparación 
de sólidos de líquidos, tales como por filtración o centrifugación. El 
exahidrato separado puede secarse luego de acuerdo con las técnioas h& 
bituales para el secado de compuestos orgánicos, por ejemplo, mediante 

secado en tambor, granulación al vacio ó como en el anterior ejemplo 4 

mediante seoado a temperaturas'relativiamente bajas y a presión reduci 

da. - . -
las limitaciones de pH.peHaladas a lo largo de la descripción 

y en las siguíéntes reivindicaciones están basadas en las leotüras 
efectuadas usando,un medidor de pH Beckman equipado opn un compensador 
de tómperatura y con un electrodo,de vidrio.y un electrodo de.oalome-

K3Ivna)ICACl0ÉE8.:'̂

*  ̂En-re'sAMn(...lA 'Patente de Introducción que se sólicita^i recae-
*rá sobre las' siguientes' reivindicaciones!.;";.' -' . -

- 1^.- Un procesó para formar una sal metálica de un ácido alqui- 

lenobisditiódarbámico, mediante la interacción de.los reactivos dp di­
sulfuró de.carbono, una alquilenodiamina y un hidróxido metálico que 
tiene una constante de disociación de ión hidroxilo superior a la de 
la alquilenodiamina,caracterizado porque oocrprende el agrupamiento de 

dichos reactivos para su reacción mediante la introducción de disulfu­
ro de carbono y el hidróxido metálico en contacto con la alquilenodia­

mina en un medio acuoso, mientras se agita la resultante masa acuosa, 
en unas proporciones relativas tales entre sí que se mantenga el , 
de la masa acuosa dentro de los límites de 8,5 a 11,0 a todo lo largo 
del período de reacción.

2 s U n  proceso para formar una sal metálica de ácido etileno- 
bisditiooarbámico mediante la interacción de los reaotivos" disulfuro 
de carbono, etilenodiamina y un hidróxido metálico de una constante de 
disociación de ión hidroxilo superior a la de la etilenodiamina, oar-
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pasterizado porque comprende la agrupación de dichos reactivos para 
sureaoción introduciendo.disulfuro de carbono y el hidróxido metáli­
co en contacto con la etilenodiamina en un medio acuoso, mientras.se 
agíta la resultante masa acuosa, en unas proporciones relativas entre 
sí tales que se mantenga el pH de la masa acuosa dentro del orden de 

8,5 a 1Í,0 á través del periodo de reacción, llevándose a cabo dicha 
reacción a una temperatura sensiblemente no superior a 60°0 aproxima­
damente* ..

39.-. un proceso para formar etilenobipditiocarbamato. disódioo 
tediante la interacción dé los reactivos disulfuro de carbono, etile­

nodiamina e hidróxido aódico, Oé^aoterizado poique cómiprénde Í§.- agru­

pación de diohos reactivos para s^ rw<^$ntíytro&dÍéhdó' disülfuro 
de,carbono é hidróxido-sódico en contacto, con la etilenodiamina en 
un medio acuoso, mientras áe;agita la resultante masa acuosa, a tales 

proporciones relativas entre si qüé se mantenga él pE de la masa acuo 
sa dentro del orden de 8,5 a 11,0 a lo largo del período de reaopión*

4**- Un proceso para formar etilenobisditiocarbamato disódioo 
mediante la interacción de los reactivos disulfuro de oarbono, etile- 
nodiámina e hidróxido sódico, Caracterizado porque comprende la agru­
pación dé dichos reactivos para su reacción introduciendo disulfuro 

de.carbono y una solución acuosa de hidróxido sódico en contacto con 
uha solución acuosa de la etilenodiamina, mientras se agita la. resul* 
tanto masa acuosa, en tales proporciones relativas entre si que se 
mantenga el pH de la masa acuosa dentro del valor de 9,0 a 10,5 a lo 
largo del periodo de reacción, efectuándose dicha reacción a una tem­
peratura sensiblemente no superior a unos 60°C.

5*6- Un proceso para formar etilenobisditiocarbamato disódico 
mediante la interacción de los reactivos disulfuró de carbono, etilg^ 
nodiamina e hidróxido sódioo, caracterizado porque comprende el aña­

dir primeramente disulfuro de oarbono de una manera gradual y con
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.. ĝ.*
-

'

¡Sí'

á'i'.';'

y '
'

-



I

10

15

20

25

30

**14**

agitación a una solución consistente esencialmente en etilenodiamina 

en agua para descender el pH de la citada solución etilenodiaminica a 

un valor comprendido entre los límites de 9yO y 10,5, introduciendo 

luego disulfuro de carbono y una solución acuosa de hidróxido sódico 

gradualmente y con agitación en la citada etilenodiamina de pH ajus­

tado a una temperatura d e 4 0  a 55^0 aproximadamente, y en tales pro­

porciones relativas entrarsi qué se mantenga el pH de la resultante 

masa acuosa reactiva dentro del citado valor de 9,0 a 10,5 hasta que 

se hagan consumido aproximadamente 2 moléculas-gramo de disulfuro de 

carbono en la masa reactiva pór cada molécula-gramo de etilenodiami­

na usada en él proceso, terminando luego la introducción de disulfuro 

da oarlx)no;y, : si el pH de la masa acuosa es entonces inferior a 10,0 

aproyimadaméntei añadiendo más hidróxido sódico en la medida Requeri­

da para lleva reí pig de la masa aouosa al valor de 10,0 a 11,5?.
6$.- Un proceso para la praparaóión de etilenobiaditiocarbamar- 

to disódicp éxahidrato seco y cristalino, caracterizado porque com­

prende la interacción de los reactivos disulfuro ¿e carbono, etileno­

diamina e hidróxido sódico mediante la agrupación dé diohos réaetiyoe 

para su reacción introduciendo disulfuro de carbono e hidróxido sódi­

co en contacto con la etilenodiamina en un medio acuoso, mientras sé 

agita la resultante masa acuosa, en tales proporciones relativas en-? 

tré si que se mantenga el ^  dq la masa acuosa dentro del yal&r da 

8,5 a  11,0 a";lo largo del periodo de reacción, la cristalización del 

etilénobisdltiooarbamato disódico éxahidrato a partir de la resultan 

'te;masa acuosa, la separación dél éxahidrato de lá masa aouosa y el 

secado del éxahidrato separado.
7".- Un proceso en el que se forma una sal metálica de un áci­

do alquilenobisditiooarbámico mediante la interacción de los reacti­

vos disulfuro de carbono, una alquilenodiamina y un hidróxido metáli 

co que tenga úna constante dé disociación de ión hidroxilo superior
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a la de la alquileaodiamlna, caracterizado porque comprende el.efeo- 
tuar dicha interacción mediante la agrupación de diohos reactivos en 
una masa acuosa reactiva agitada que tenga un pH del orden de 8,5 a 
11,0 a lo largo del periodo de reaoción.

8a.- Se reivindica por último, como objeto sobre el que ha de 
reoaer la Patente de Introducción que se solicita* UN PROCESO PARA 
FORMAR UNA SAL METALICA DE UN ACIDO ALWILENOBISDITIOCARBAMCCO. .

Todo tal y oomo se desoribe en,la presente Memoria, que oons- 
ta de quince páginas mecanografiadas por úna sola cara. '

--  ̂ Madrid, 15 de Junio de l.?6l
. , ALFONSO UNGRIA. . * "" '
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