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Esta invencidén se relaciona con procesos para la preparaciGhlé .

B dé sales metdlicas de doidos alquilenobisditiocerbimicose Mas parti-

cﬁlﬁrmente, se relaciona con procesos en loz que tal sal se forma me

.‘diante 1a interaccién de disulfuro de carbono, una alquilenodiamina y
‘fnuna ‘base de hiéerido metélioo fuerte, agrupando tales reactivoa por
.gintroducciGn del disulfuro do oarbono y el hidroxido met&lioo en copn
"‘tacto con la alquilenodiamina en un medio acuoso, mientraa se agita
.‘fwla resultante masa acuosa, en tales proporoiones reciprooas que se

: mantenba el pH de la masa acuosa dentro de los 1fmites de 8,5 a 11,0
1 a todo lo largo del periodo de la reaocién. Mha especificamente aln,
. la 1nvenoion se relaoiona oon procesos para la preparacidn. de soluoio'

" nes aouosaa de etilenobisditiocarbamato disﬁdico. )

Hasta ahora, la practzca hs consistido en preparar sales 801U~

. bles en agua de &cidos alqullenobiaditiocarbamicos, tales como el eti
‘»:lenobisditiocarbamato die6dico, mediante la adicion de diaulfuro de
f;carbono & una mezcla de alquilenodiamina y una base fuerte. En otrss
??Lpalabras, 1a reaccion entre la amina y el disulfuro de carbono se. lle :
'f'vaba a. cabo en presen01a de una base fuerte. Elto puede deuominarle
foomo el proceso "altamente alcalino"e Tal proceso se enseﬁa en las
;fpatentes astadounidenses Noso. 2.317.765 y 2.504.404. Los alquileno— ;
:ibiaditiooarbamatos solublee en agua ‘asf formados han hallado aplica-f
z;oiﬁn comm t6xicos para el control de hongos & como productos 1ntermg 'E
:Zidios para su empleo en la preparaci&n de alquilenobisditiooarbamatos

"'metalicoa 1nsolubles en agua, tales como- etilenobisditiocarbamatoe

Los alquilenohdsditiooarbamatos solubles en agua producidoa i

ipor el prooeso “altamente alcalino" eon, ain embargo, de una pureza N E
4'5:relativamente baja ¥ contienen aubproductoe contaminadores; como re-f'f
" .5“1tad° de 9110’ la producoion de material es 880&880 Las soluciones'

jacuosas de alquilenobisditiocarbamatoa, talee oomo el otllenobzsdi-
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» .*, ;“preparadas de aouerdo oon mi invenci&n, oontienen muy pooa oantidad

= tiocarbamato disddico, obtenidas por este mStodo son relativamente

‘jl&So o

';;describe ¥ reivindioa en la solicitud de Flenner No. de eerie 930430,|

""‘bono son reaooionados primeramente para formar un producto intermediq :

) “ fsin embargo algunos aubproduotos indeaeables, © productos de descom- :
-" [posic16n, aegun ge indica, por ejemplo, Por el intenao oolor naranja
"éffnormalmente aeociado a 1as soluciones aouoaaa del etilenobiaditiocar |
t‘ibamato sédioo preparado por el proceao y por la preuenoia de elgun

i‘”ifolor a sulfuro da hidrogeno.}\

j.fetilenobisditiooarbamatos metaliooe més perfbocionados auno Aei, por ;f

“f;de subproduoto indeseable, son ae color olaro y tienen pooo o ningﬁn -

(e L o
Qi o

inééfablés; al enfriarse, se separan los 861idos, que no vuelven a
‘disolverse fAciliente al calentarses edemis, tales soluciones tienen
"generalmente un olor bastante fuerte s sulfuro de hidrdgeno y contig -
tnen tiocarbonatos. Las preparaoiones fungicidas hechas con ellas tien

‘den a ser fitot6xicas, limitando asi su valor como fungicidaa agrico—

_ Mas recientemente, ge ha descubierto un prooeso perfecoionado
'para 1a producoién de etilenobiaditiocarbamato disédico ¥ simllarea

_}bis-ditiooarbamatos alquilénioos eolubles en aguay ouyo prooeso se

tdepoaitada el 14 de mayo de 1949 y actualmente patente estadounmdenp
‘88 Noe .0609 389, conoedida ol 2 de septieﬁbre de 1952. El Proceso
'Ade Flenner es en cierto modo el Teverso del proceso: "altamente aloam

1lino%, en el sentido de que la. alquilenodiamina ¥y el disulfuro de oax]
7y luego se introduce la base fuerte para reaocionar oon el produoto

Los productos del prooeao de Flenner, aunque mejorados respeoww

,to 53 oontenido de impurezas, estabilidad y fitotoxicidad, contienen

Yo he descubierto ahora uno- prooesos para la producoi&n de ‘

'fejemplo, las soluoiones de etilenobisditiooarbamato diaédioo aOuoaas.f




ST R0 ‘,"sobre los atomos de nitrégeno da 1oa grupos aminom Preferihlemente

307 _,agua, oomo medio reao-bivo y como disolvente de la alquilenodiaminae e i

[~ olor a sulfuro de hidrégenos Ademas, pra.ctioamente no ge libera nin- -
gun sulfuro de hidrégeno de la masa reactiva én la préctica de los pro|
cesos de la i.nvenoi6no )
‘ Los produotos perfeocionados se obtienen media,nte formaoi6n de
5 la deaee,da sal metalica. soluble en agua de un &oido a.lquilenobisditio—-
18 oarbamico mediante com‘binaci6n v reaociSn de disulfuro ds carbono, alw
_quilenodiamina y una base de hidréxido _metali,co fuer’te bajo unas oon~
diciones de pH cuidadosamente controladas, de maneraléue'él~§ﬂ dé la ‘:
L __masa reactiva sea auperior a 8,5 aproximadamente, pero no. pase de 11,0
10 | :'_'zaproximada.mente a todo 1o largo del periodo de agrupamiento de loe
: 4;€*tres reaotivOSa En otras palahwas, el prooeso se lleVa a caho de mane—l'
Ta que- el hiclrox:l.do me'balico no se ponga en contacto con ninguno de .
:los otros reaotivos, o los produotos de reacoidn de esos reaotivos en
B una masa. de wm o situado fuere de los limites ge 8,5 ¥ 11,0 aproxie
15 | madamenteo Més proferiblemante ain, ¢l pH se ma.ntiene entre 9,0 y |
! 10,5 aproximadamante a todo lo. largo del periodo de agrupamiento de
i"los trea reaotivoao

" las alquilenodiaminas adecuadas para uso en los prooeaos de eg

‘;ta, invencion son aquellas que tienen dtomos de hidrSgeno disponiblos

N fr-‘lae empleem alquilenodiaminas 1n:f:‘erioreu, o8 decir. aquellaa que contie~
lr"-‘nen de 2 a 6 a‘bomos de oa.rbono inoluaive, conoretamente la,a die.mina.a
‘de etileno, trimetileno, tetrametilono, pentametileno ° exametilenm
Las b.asea de hidrox:l.dos me'talioos fuertes s,decua.da.s para uso -
25 ' :‘ en los. procesos de la invenoi&n son a.quellas que tienen una constante
‘ de disooiacion basica (ion h:ldréxilo) auperior & la de. la. a.lquileno— ‘
; "diamina, usadao Los hidréxidos metélicos preferidos de’bido a. su dispo-
,.",.ni'bilidad, son los de sodio, potasio y calcio. |

L " Los procesos ‘de la invenoi&n se llevan a oabo en presenoia de
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- tiva, en forma flufda ficilmente agitada a lo largo del Proceso.

'ﬂ.‘.oomprendi.do entre los limtes de 8,5 y 11 0 y, preferiblemente, en'tre o T

I hidréx:ldo met&lico ¥ el dieulfuro de carbono de manera gradual ¥ a:l-

el pH de la masa reactiva dentro de loa 1:'.mi1:ea antes indicados. Unas

+ve un tiempo de 105 react:l.voe que se aﬁadan, no, e,i‘eotan seriamente a

-"_,‘I’tiva la can'bidad estequiométrioa de disulfuro de oa,rbono requerida. -
para formar el alquileno‘bisditiocarbamatoo En ese pun'l:o, si e1 pH de

X

T Oy
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= Elagua debe u’sa;rsle en centidad suficiente ﬁara, mantensr la masa re

415

4 Pueden em'plearse va,rias téonicas de ma.nipulaoién PaTE BETUDAT ‘

- a os reactivos a £in de efectue.r la reacoion dentro de las or:'.tioas ‘
~.condiciones de pH requendaso Asi, el prooeao puede efectuarse por

.cargaSo Tal metodo 8o practica convenientemente, por ejemplo, cargan-

' ;do primeramente una solucién ecuosa de la a.lquilenodiamina. en un reci. _

~ plente para reaociones equipa.do con un agitq.dor. Tal_,soluci&n tiene "

_'generalmente un pH de 12,0 ¥ auperior.
M:lentra,s se ag:l.ta la golucidn aéuosa de a.lquilenodiamina, 8o -

3 ;;aﬁade d:l.aulfuro de’ car'bono hasta que. el pH es deeoendido a um’ valor
“ 9,0 v 10,5. Imego, nﬁ.entras se mantiene la agitacién, ae aﬁaden el

) mul-l;a.nea, Ya sea cont:‘.nuamente o en pequefios morementos intermiten—
tesy mientras frecuentemente o de modo‘,continuo ge mide el pl y se
a:ju»qfc"a.‘n las relativé,s proporciones de introducoidn del hidréxido me—

$alico y elﬂdisulfuro de oarbono en lb.“ medida requerida para mantener

1igeras varia.oiones resyeoto a los expresados limites de pH durante

- _f'oortos per;todos de tiempo a 1o largo de 1a reaooi6n, tal como podrian|

1 ,)produo:.rse, por eaemplo, median‘be un 1nsxacto proporoionam.ento duran

'.1a, oa.lidad del’ produoto o'btenido y se comprénderé, por oonsiguiente,
que tal operaoion entra den'!;ro de la esencia de la. imenci6n.

L La introducciﬁn de d:l.sulfuro de. ca:rbono e hidrﬁxido meta.lico
_'., se continua hasta que préctioa:nente toda, 19. alquilenodiamina ha reaz-

- ;oionado; en otras palabras, haata que se ha oonaumido en 1a msa reao :
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| -la. ma.sa liquida esta por deba,]o de 10,0 aproximadaméﬁte, ge obtiene -
vb una soluoién a,ouosa. ‘més estabilizada del producto mediante la adici6n
de una pequeﬁa cantioad del hidroxido metalioo pa.ra poner el pH dan— '
’oro a.e los limites de 10 O a 11,5 Vi preferi‘blemente, de 10 0a 11,0.
5  ' :'_' : Como variante, los prooesos de esta invencién pueden lleva.rse
| 8 oabo de modo cont:’.nuo introduoiendo disulfuro carbdnico y un hidréxi
do metalioo en wna coxrriente turbulenta. de uns solucion aouosa. de al-
qu:.lenodiamna, por ejemplo éen un reaotor de tuberia, cuidando natu-
_ ralmente de que el. ritmo y punto de i.ntroducci&n de diaulfuro de car—' :
5‘0' . '_bono e hidroxido metélico se elija.n de maners gue se ma.ntenga. la. maaa.v
| ' reaotiva dentro de los requeridos limites de PHe ' '
- En la reaocion del proceso de la invencion, entran aproxima.da—
mente dos moléculas-gramo de disulfuro de ca.r‘bono por oada molecula—
' : gramo de alquilenodiamina y en el orden de una. o dos. moléoulas-gramo :
N 15 'del hidréxido metalico por oada molécula-gramo de la diamina, depem
2 «-f.,:diendo de’ 1a, valenoia. de:}. catién basioo, usandoae una molécula-gramo,
) por ejemplo, si la ba.se o8 hidr&xido oélcﬂ.oo vy dos moleculaa-—gramo
con una base tal como hidréxido sédico. L v

Los prooesos de la 1nvenci&n se llevan preferiblemente a cabo
B - 20 _ .a una 'bemperatura no auperior a 60°c aproyima.da.mente ¥y més preferie-
| '_blemente e,un, en el orden de 40 & 55°C, . Las reaooiones implicadas en
.,los procesos de la J.nvencién pareoen proceder oesi 1nstantanaamonte
& temperaturas comprendidas en el ultimo orden oit&do. A. tempemturas
o | m::auperiores a wnos 55°C, se requiere alg'tma presﬁn d.e'bido al bejo pug | -
25 to de stullicisn ael disulfuro de carbonos, 'l‘empera:buras sensiblemente
" i.‘ﬁ_"auperiorea & 60 C no. son préctioas debido a ung, exoesiva deaoomposi.- .
‘”'!oi&n del producto 8. tales tempera.turas:: Tempera'buras inferiores, por
‘te:]emplo ta.n 'ba;ja.s como de 10°C aproxima.damente, pueden emplearae ta.m-
'.bién, pero en‘conces los ritmos de reacci&n son inferiores ¥ los Teao~

.30 “'tivos ha.n de ponerse ‘en contaoto con ma.yor 1entitud. .
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o f_..tenga, del 10 al 40% por peso de la. diand.na Yy aﬁadir ol hidroxido ao-

20

' gradua,lmente el disulfuro de oa,z*bono con agitacion ‘8 una soluoién oon

) bono ¥ una. 801’(10101’1 aouosa de hidr&xido sodioo en 1a etilenodiamina
E;de pH aJustado a una temperatura de 40 a 5500 aproxlmadamente y en
| :'unas proporciones reoiprooas tales que se mantenga el pH de la. reeul- |
f‘ ta.nte vasa aouosa reactiva dentro de los Hmites de 9,0 8 10,5 hasta B
~. que se han conaumido aproximadamente dos moleoulas-gramo de disulfuro
. . de carbono en la mase resctiva por oada moléoulapgramo de etilenodiav -
A.mina uaada en el proceso. La introduoci&n de disulfuro de carbono ter-‘
"mna en‘conces y si el pH de 1s masa aouoss o8 inferior a.10,0, se agrg
‘ga, hidréxido sédioo a.dicional en la medida requerida para. poner el pH

dentro d.e loa valores de. 10,0 a 11,5.
' ,"'~.rible a.ﬁn empezar oon una, aoluoi&n acuosa, - de etilenodianﬂ_na que oon-
dico an forma de una, soluoién aocuosa que contenga del 10 al 60% por

;'ietllenobisditiocarbamato diaédico se obtiene en forma de una, solucion ‘

:del 15 al. 60'%.

e~s:i.guientes ejemplos, a.dema.s de los ya dados anteriormente.

.'_;.;:ltagota.s y eleotrodos para 1a medici&n del pH, se oa.rga.ron 1,5 moleou-

'"."las-gramo de etilenodiamina en forma de soluci&n acuosa al 19,5,oo

' eata solucion aouosa ae aﬁa.di6 disulfuro de carbono con agita,oiGn &

De a.ouerdo oon una. vereion :preferida de la invencion, se anade-i

: sietente eaencn.almen‘be en e’ailenodianﬂ.m sn agua para. descender el pH

de la soluoién ae et:l.lenodiam:i.na a un valor oomprend:.do entre 9,0 y
10,5. Iluego se- introduoen eradualmente con agitao:uSn disulmro de car

En el prooeao preferido ultims,mente mencionado, es me.s prefe—

. ;peso de hidz-éxido sodioo. De acuerdo con esta versi6n, ¢l producto de|. '

Para. que ;oueda. entenderse mejor la invencibn, se ofreoen los

"Ejm;o 1

En un recipiente de vidrio pars reacciones, equipado con un

i} iadecuado agitador, oondensador de refluaos, termome'bro, embudoa cuen- e 5
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ta. de olor a sulf'uro de hidrogen°°

e
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;’- - una temperatura de 42-6°C hasta que el P deacen&ié de 12,1 a 9,3. En-

t;":.fdioo en forma de eoluoi5n acuoea al 18,8%, y de disulfuro de oarbono,

‘f::ajusténdose las proporoionea relativasAde adioién en- 1a medida reque-
L maaa reactiva se mantuvo a 42-5°c.'

‘5bdel mismo en el recipiente de la raaccion y ge. conaumaeron on el pro-

'*”ﬁﬁ"iQ‘; ;ceso, segun ind106 el heoho de no ser visible ninguna fase de. disulfuq ;

“ro de oarbono sin reaocionar en la masa reactiva aouosao Luego se ag:éf

'go una - pequena oantidad de- aoluoion acuosa de hidroxido*sodioo para

. cida de aouerdo ocon este ejemplo era de color amarillo palido y exen~ 1 o

,ﬂvtodo, una  mueatre alfouots de la aoluoién se diglere a 100°C en ausen,<

’ ~‘oia de aire oon acido 4,5 N SUIfGTiOOo Cualquier aulfuro de hidrégeno “7

" de oadmio acuoso ‘antes de la absoroion de disulfuro de carbono que se

;rida para mantener el pH a 9,3 apro;imadamente. La temperatura de

La gradual introduocién de disulfuro da carbono fué interrunpi 5

da despues de que se hubieron 1ntroduoido en total 3 moléculae—gramo

elevar el pH a un nivel final de 10,8 aproximadamenteo Se consumderon 1
on total unas 3,0 moléoulasngramo de hidroxido ‘sédico en el proceso.‘v;
o Para mantener ol deseado pH durante la conjunta edioi&n de di— f
sulfuro de carbono e hidréxido 88dico, resultd necesario disminnir
brusoamente las proporoiones de adici6n de hidr&xido s$dico durante
.la ultima porcidn de la adici6n conjunta. No 8e desprend16 ningﬁm sul-
furo de hidrogeno durante la reaooiéno ) , , ;

La aoluciGn acuosa de etilenobisditiocarbamato eisédico pro&u- .

‘ 8¢ analizo la pureza y produoci&n del material acuoso por el )
;metodo de desprendim;ento de disulfuro de carbono descrito en "Anal
chem." 23,1842 (1951), "Determination of Dithioco,r'bamates" por DoGo

Claﬁke, He Baum, EoLe Stanley y WoFo Hestere De aouerdo con este ‘T

formado durante la digesti&n de Ia muestra es absorbido on. cloruro

este punto se inicio la gradual ¥ simultanea adioién de hidroxiao 85-| i
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. A tiva., segun determinacion efeotuada por 91 metodo de desprendinﬂ.ento

| oar'bamato disﬁdico puro no se fom ning(m sulfuro de hidroge.no '

' f_.‘en la ca.ntidad de O 02 molécula,-gramo para 19, totalide.d de 3,0 mole—'

o ‘:.:;.culas-gra.mo de disulf.‘uro de oa.rbono uaado en la preparacién del pro—-:,

- .no uaa;das en lg preparaciéno La. relacién a,tomica, S/N en eJ. produoto

|

© .'Liberao EJ. disulfuro de carbono l.tberado o8 a.'bsorbido en hiderido - "

de iodo s’oe,nda.rd. Ba;jo le.s condioiones de digesti&n de es’ca teo:nica,

el grupo di‘biocarba.ma,to ae deecompone ouantitativamente con libera;-

v "dico. El sulfuro de hidrogeno ﬂue li'berado en 1a. digestion solamente

' ",duo-bm El analj.ai.e de nitzégeno Ns a.zufro 1ndio<5 que la. rele,cién a.to-"f '

‘ci6n con una relac:l6n tedrica entre azufre y nitrégeno de 2,000 _' _

Ejeu_lplo
. Sé repit:lﬁ el procedimiento del ejemplo 1, a excepoi&x dé que
‘el estado firme del PH o ma.ntuvo 8 10,5 en lugar de 9,3 y el pn de

‘de wn color amarillo-na.ranja palido vy enteramante clarao La produo-

'ioisn de etilenobieditiooa.rbama’oo ‘a488dic0 fue eaenoialmente oua,ntita-

de disulfuro de oarbonoo Se form6 una pequena oantidad de sulfuro de

: hidrogeno ‘8n la. digesti6n analitica de la. muestra. aliouota, dal pro-

. duoto . 100°O con 4,5, N 3280 4 AacendiG a 0,04 moleoula-gramo de sul- '.

' furo de hidrogeno pa.ra. la,s 3 0 moleoula.s—gramo de. disulfuro de carbo~

era de 1,98.

PEEERATATT

potaaioo me'ba,nélico ¥ el reaultante xantato es titula.do con, soluoi&n

".':oién de disulfuro de ca,r'bono. La. cantidad de sulfuro de h:.drégeno for .
: mada se toma como :tndice de impurezas,; puesto que oon etilenobisditio
El ana.lisis del producto de este e;]emplo por el método de dee-

. prendimiento de disulfuro de carbono mostro que se habia. obtenido tma.

" produccion susta.ncialmente te6r:lcs. de etilenobiaditiooarbamato diaé— .

N mioa entre a.zufre ¥ nitrdgeno en el produoto era de 2,06 en oomparav-‘ '

;jla. soluci.on final se ajusté a 10 85. ‘Durante la prepara.oi&n no se li-|

‘;bero ningtm aulfuro de hidrogeno- La aolucién acuosa del producto era ~

fa Tt

Y

L
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ﬁ‘.’j'(3,0 molécu las—pramo)_ 80, he.bia aﬁadido y habia reaocionado viai'blemen-

En un aparato esenoialmente oomo el dascrito en el eaemplo 1

- ;se oargaron 1,5 molecula&-gramo de etilenodie.mina en forma. de soluci&n
1 a,cuosa al 10$o. Lue"o se ana.dié disulfu.ro de car‘bono a. 43--46o C. Cuando '
: el pH ha.b:'.a desoendido a 9,4, se anadie:mn simulta.neamente disulf‘u:ro |

‘Lf""vde oa.rbone o hidrcsxido eédwo a,cuoso en forma de solucién al 5075, ma,n-

2l teniendo el}pH en 9,4. Cuando la to‘&alidad del dmsulfuro de oar'bono

Dura.nte 1a. preparacién no se liber& ningun sulfuro de hidrogeno )

a0 La olara solucién aouosa del produoto era de oolor naran:je,-amarillo P&
lidOo La producci6n de et:.lenobieditiocarbamato disodico fue esenc;lal—
) imente ouantitativa, seg\m determinacion por el método de deap:rendinﬂ.em
‘ _ﬁ'tc de dieulfuro de’ carbono» Se formé uns. oantidad pequeﬁisma de sulfu-l "

‘ _ro de hidrégeno -en le. digestion analitioa de 1a muest:ra alicuota del

:producto a 100° ¢ con 495 N I-I2304¢ Ascendits s o 03 molécula g:r.'amo de
sulfuro de hidrégeno para 1as 3,0: moléoulae-—gramo de disulfuro de car-

bono usadas en le. prepa.ra.oiéno La 1‘01&01511 atomica. SN en el produoto

afuedeZOOo

Ejemplo 4 :
E‘n un a,para,to esenoialmente igua.l a,l descr:lto en el Ejemplo 1

Be oa,rgo 1,0 moleculw—gramo de atilenoaiamina en formg de soluoién

| acuosa al 40,575. Luego ‘8o afiadi$:disulfuro ae oar‘oono con buena agitar-“
’ :cion a 40-45°Co Cuando el pH hubo descendido deade un nivel inicial de.

13 & a 9;4 Be anadieron simultaneamente disulfuro de oa,rbono e hidr&xido
' sodioo en forma de una, solucién aouosa al 50% v a un pH de 9,4 a 9,6. .
-.Cua.ndo se ‘huho. a.nadido 19, 'botalidad del disulfuro de ca.rbono (2 0 mo= ‘
“‘leoula.s-gramo) ¥ hubo reaocionado visi'blemente, se ajusto el pH ha.s'bq,
uh nivel final de 11,2«. ' '4 '

' Durante la preparaoién se - separ& etilenobisditiooarbama.to dis&- ‘




\

<, (Cv T
o] SR : . - e L ) -
PRUEIRARY IR S , \ = =y

O dico exahidrato, cristalino, sélido e inooloro, permaneciendo, 8in: -

e

"embargo la mezola facilmenta agltableo No ‘se desprendié ningﬁn sulfu—
S . wfié Jgro de hidrégeno durante la preparacién. Al enfriarse a 25 c, se’ sepa- f
_r6 mas producto cristalino en. forma del exahidrato. El etilenobiadi—

m':'4l§”: _jtiooarbamato disodico exahidrato, oristalino e incoloro fué filtrado,

’T"M separado libremente del licor madre todo lo posible (sin lavado), Y.

secado a 1a. tempera.tura amb:.ente ba:jo una reduoida presiSn ;para. libe- »

A

' "rarle del agua fisicamente"ontenxda pero 1o del agua de h1draci6n.

; "-'Contem‘.a un 29, % de agua de qristalizaoi&n segun deteminaoién efec- |

j;tuad %por destilacion con. benceno, y un ! 4% de etilenobisditiocarhg'ifx

. g mato digédico aobre una baae anhidra segﬁn determinaoi&n efeo'uada =

*;?{por analisis mediante el metodo de desprendimiento de disulfuro de caiﬁi,

' :bonoo La produooi&n de exahidrato cristalino fue el 62“ de la ieorioai{ff
“77La relaoi6n atémica S/N en el exahidrato oristalino era de 2,02. ;2;;
- El 1icor madre acuoso oontenia un 37 6% por peao de etzlenobie o

‘]jditiocarbamato disédico, determinado por la tecnioa de desprendimdentﬂ”.:

,;“de disulfuro de oarbono» La producoién de etilenobisditiocarbamsto din-,
;fgsdioo en el 1icor madre fue del 35%. La produccién total de mater1a1l:,;

fue w 97% de la teoricao | EEEIPE N
20 . "_ Los licores madre de esta preparacién fueron usados como talon‘.:
ﬂ‘de reaoci&n para una nueva preparacién similar en prooedimiento ¥ oan ,f
.tidades totalea al anterzor Ejemplo 4o Se observd que despuas de dos

de talea reciroulaciones de licar madre acuoso, el etilenobiaditio— ‘
‘ ‘carbamato dis&dico exahldrato producldo era de calidad equlvalente al ;:.;
25' ‘producto del Ejemplo 4, no apweciandose ningﬁn saorifioio en la pro-
: ducci&no' o ) ' o : o '

En la Preparacmon de etilenobisditiooarbamato disédioo exahi- "*-

'-"drato oristallno ¥ seco, despues de efectuar la reaccion de aouerdo “{;J
con los prinoipios y oondicionee desoritos anteriormente y de oriste- U

T30 ; 1izar el exahidrato partieudo de 1& masa reactiva terminada, 88 puede .




———h W Ay S5 o e s m 4w v

,25“

30 L

'f ;bitualee para el secado de compuestOs organicos, por ejemplo, mediante

‘ ~;y an lae Biguien‘oea reivindio&ciones estan basa.das en 1ae lec'mras

'7j7ra sobre 1&5 siguientes reivindioaciones:

:filsulfuro de oarbono, una alquilenodiamina y un hidréxido metalico que
| itiene una constante de dlsocmacién de 16n hidroxilo superior a la de f

~Jééparaf'e1

limedlante seoado a tenperaturas relativumente baaas ¥y a. presi&n reduci—

- ming en un medio -acueso, mientras se agita la resultante masa acuoea,
en unas proporoiones relativaa tales entre ei que se-mantenga el pH
de la nasa acuoss, dentro. de los 1imites de 8,5 a 11, 0 & todo 10 1a,rgo

del pariod.o de reacc:.on.

' bisditiooarbamico mediante la interacci&n de 108 reaotmvos diaulfuro
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exahidrato por cualquier metodo convencional de- separaoi6n-

i_ivde solidos de liquldos, tales como por filtracion o oentrifuga.ciéno E1 L

;exahidrato separado puede secarse luego de acuerdo eon las técnioas h& o

Rt

| ,secado en tambor, granulacién al vaoio o como en el anxerior eaemplo 414”

-

REIVINDICACIONES

15.~ Un proeeao para formar una sal metalica de un acido alqui— e

lenobisditiooarbamico, medianxe 1a interacoién de los reactivos de ai.j“;

1a alquilenodiamana,caracterizado porque oomprende el agrupamiento de

fidichos reactivos para eu reaccién nediante la introduccion de- disulfu—”‘

. ro de carbono y el hidr6xido metalico ‘en conxacto oo la alquilenodiaJi

‘28 jm Un proceso para formar una sal metalica de écido etileno— _

de carbono, etilenodiamina y un hidroxido metalico de una constante el

disociacion de ién hidroxilo superior a la de la etilenodzamina, oa— ,?‘:

| Las 1imitaciones de pH seﬁaladas ‘a 10 largo de la dascripcion 7f'

En resumens La Patenta de Introduooion que se aolicita,Aj fjff 15
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A raoterizddo porque comprende la agrhpaci&n de dichos resctivos para -

-J-F;' co en conta,c'to con la. etilenodia,mna. en un medio acuoso, nuentras .se

e

25526 ¢
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si tales que se mantenga 91 pH de 19, masa acuosa dentro del orden de

8, a lfl 0 a: traves del periodo de reaoci6n, lleva.ndose a ca.bo dicha

reaoc:l&n a una temperatu;r.‘a sensiblemente no superio:c a 60 ¢ a;proxima— -

: da.mente. L k ' el : s ‘ . o )
33.-. Un prooeso pa.ra forma,r etilenobisditiocarbamato diaodioo

A nodia.mina e hidroxido aédioo, oe.ra.oterizado porg),ue comprende J. . a.g:r:u- :

"_.';pacic‘m de diohos rea.ctivos para. su reaoci6 in’oroduciendo disulfuro

da carbono e hmdroxido sv dico en conta.oto oon la etil' od:.a.mina. en

|

agita 1a resultante masa acuosa, en unas proporciones relativaa entre i

au reaccién introduciendo disulfuro de oarbono ¥y el hidroxido me'l:a.li- b

media.nte la, interaccion de 1os ree.otivos disulfuro de oa.r‘bono, e'bile—

pacion de. diohos reactivos para su reaociGn introduciendo d:.sulfuro ¥

ta.nte masa acuosa, o tales proporciones relativa.s entre ot que ae

peratura sensiblemente no superior a unoe 6000- L

51.- Un proceso ;para. forma.:r.' etilenobiaditioca.rbamato dis6dico

dir primeramente disulfuro de oarbono de una manera gradual y oon

mantenga el pH de la mess acuosa dentro ael valor de 9,0 8 10,5 a 10 :

un"medlo acuoso, mientra.s Se~agita. la resultante masa aouosa, a talea
px;bporciones relativas entre‘ ei que ée mantenga el ph de la. ma,aa acxuo
‘sa dentro del orden de 8,5 a 11 O a 10 largo del periodo de 1‘9&00161’104;;"
| 49 . Un proceso pa.ra formar etilenobisdztiocarbamato dieSdioo
med:.ante 1a interaooién de 103 reactivos disulfuro de oa.rbono, etileJ
nodimnina e hidroxido sodico, oa.ra.oterizado porque oomprende la agru-

uha soluoién a,ouosa. de la. etilenodiamina, nﬂ.entra.s se agita. la. re-ul..

largo del veriodo de reaccién, efeotuandose dioha. rea.ocion a una ten- .

:.w

de carbono y una soluo:l.&n a.cuosa, de hidréxido sodj.co en oontacto con s

mediante la’ mtera.ccién de los reactivos disulfuro ae carbono, etilg_

' nodiamina e hidroxido sodioo, oaracterizado porque comprende el a.na;- B
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] m,:kporciones relativa.s enbre si que se mantenga el pH de la resmlta.nto . )

| "'_:"'dq oa.rbono y, si el pH de la ma,la, acuosa. es entonces infaricr a 10 0 '
i de. para 1levarel pH de la masa. acuosa. al valor de 10,0 a 11,5. T
| :b___‘prende la intera,comﬁ de los rea,ctivoe diaulfuro ae carbono, etileno-
A :'::aia.mina e hidrox:.do sodico mediante 1a agrupacion de diohos rea.otivo o

N i co ‘on’ contacto con la. etilenodiamina en un medio a.cuoso, mientr

0 - co que tenga, una constante de disociaciﬁn de 16n hidroxilo superior

camane B e e gee e e e ek N T AP

agitaoién a una solucion oonaistente esenolalmente en etilenodiamma -
‘en agua, para descencler el pH de la cita.da. solucion e‘c:.lenodiaminioa. a’
un’ va.lor oomprendido entre los. 1£mi’ces de 9,0 y 10,5, introauciendo

luego disulfuro de carbono y una solucién acuoss de hidroxido sédico_ o
'gradualmeme ¥y con agitaclon en la ci;l:a.da. etilenodiamina. de pH a:]uso-‘ 1-
.:;__ta.do a una temperatura de 40 a 55 (% aproximadamente, y en to.les plo-
,_maaa ‘acuosa rea,otiva. dentro del citado va.lor de 9,0 a 10,5 ha.sta quef_;"
v'se haya.n consumido aproximdamente 2 moléculaa—gramo de diaulfu.'co dei
) ”ca.rbono en la masa reaotiva por ca.da molécula-gramo de etilenodis.mi-

e 1na. usa.da en el proceso, terminando luego la introducclén d.e diaulfuro .
n aproximadamente 3 a.ﬁaaienao mas hidroxa.do aédwo en - la medids, i‘equer:l-

6' il Un m‘°°°3° para 13 'Prepa.raoﬁn de etileno‘bisditioce.rbamg,-d

BT

' :i:to disod:loo exahidrato eeoo y- oristalino, ce.racterizado porque com- °

z~

para. Bu reacciSn introduciendo disulfuro “deo oarbono e hiderido e6diJ—'-=-",.

1 e agita .'La. resultante masa aouosa., en}%a.les ;proporciones rela.tivas en- :
tre s:f. que se ma,n@enga. el :pH de la masa. aouosa deni;ro del valbr de i
,5 o 11, o & lo lazgo del periodo ae reaocian, 1 cristalize,o:i.&n del .:;;'
etilenobisditiooarbama'bo disédioo exahidra.to e. pa.rtir de le. resultan "
te masa acuosa., la separa.cién el exahidrato de la. ‘mase: acuosa, y el |
seoado del exahidrato separa.dm . R i

” 79.- Un proceso en ol que se fom e sal metalica de un o,oi-L :4 ;
' do alquilenobisditiooarbamico mediante la interacoﬁn de loa rea.oti- .

B vos disulfuro de ca.rbono, una alquilenodia.nﬂ.na. yun hidr6x1do mete.l;t_
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tuar dicha interacoién mediante la agrupaciﬁn de diohos ree.ot:woa en
:~;-_ ung . ma.sa acuosa rea.otiva agitada que tem'a un .p del orden de 8,5 &

o :é 11,0 a lo largo del periodo de rea.ociono

reoaer la Pa’oen‘be de In‘broduooion que se aolieita: UN PROCESO PARA
FOBM.AR UNA SAL METALICA DE UN AC]J)O A.LQIJ'ILENOBISDITIOCARBMCO. )

ta de qui.nce pa,ginae meeamgraﬁadas por una sola, 031‘30
Madrid, 15 de Junio de 10961
ALFONSO UNGRIA.

V"'a. la mde' la 'aiquiienbdia!i;ﬁna', .cara;cterizé.do' porque compr.ende el_ e:t‘eo-' E

T esoun auam e

1 . 83.- Se reivindica por- ul‘cimo, como objeto sobre el que ha de

Todo ta.l ¥ oomo e desoribe en la. presen‘be Memoria, que oone— | .
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