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por VEINTE afios

cuyo privilezio se solicita para ispafia y
todos sus territorios y plazas de sobera~

nia, a favor de :

SINTEX ORGANICO INDUSTRIAL, S.A.

 entidad espaﬁola, domiciliade en Barcelo-

na, calle Agricultura, ndm. 99-103, rela~
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"HEJORAS EN LA OBLSNCION DG AMINAS TERCIA-
RIAS".

m=mmE_mSo=



Se’

0.

15,

200

250' |

‘.2-

I0EI0RIA DE’SGRI‘P@ y: 7 \.\ 2 Z} [ éu % ,
: U [ elus

La presente Patente de Invencién se contrae,

conforme ge indica en su enunciado, a unas mejoras en la

obtencidn de aminas tercioriog. = = = = = = = = = = - =

Esencislmente las presentes mejoras se carac-

terizan por el hecho de que partiendo de una sal de amo=~

- nio cugternario, en la que por lo menos uno de los radi-

cales ligados al nitrdgeno sea un grupo etanoi, se des-
coﬁpone ésta, por medio de una solucidn de alcali clugtico,
eh ordeﬁ a obteher optativamente une amina terciaria, la -
cual presenta un grupo étanol.mehos.que la sal de amonio

Otra caracteristica deiia'invencién consigte en
el hecho de que la cantidad de slcali chustico empleada
en la reaccién de descomposicibén es,de preferencia, supe-
rior a la éstequioméfrieamente necesaria, siendo.aquella

del orden del 200 por ciento o wée de ésta Wltima., - ~ =

Y, una caracter{stica més de la invencibén con=
giste en el hecho de que la reaccidén de demcomposicibn
de la sal de amonio cuaternario por el slcalf clustico

gse lleve a cabo a temperaturas comprendidas entre 120 N

lGOﬂc.---..---..;..........'_..-.v—..._............,,..

‘Para facilitar la compreneilén de las ideas pre-
cedentes, dando a conocer al propio tiempo diversos deta~ |

1les de orden especifico, se describen seguidamente unos [

 ejemplos de_realizacién de las presentés nejoras, Gebien~

do ser interpretados como desprovistos de todo alcance li-

axpot - O

mitativo respecto a la amplitud de la proteccidn legel que
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in &1 se describe la obitencién de la N,N dime-

til N benecil aming, = = = = = @ = = = = % - - - - -

Pare ello se parte de ung sal de amonio cuater-

nario, en el presente caso el cloruro de etanol bencil

dimetil amonio, obtenido por reaccién entre la NN dime-

411 etanol amina ¥y el cloruro de bencilo, = = = = = « =~

Disponiendo de dicha sal de amonio cuaternario,
ya sea por obtencién "in situs de la misma, ya sea por
adquisicién en el mercado, se procede & la descomposicién

de la misma con solucién concentrada de Nag OHe = = = = =

En un baldén de tres bocas, se dlsuelven 350 gr.
de Na OH, equivalentes a 6,95 moles, en 350 cc. de agua.

. En una de las bocas se coloca un termometro con su bulbo

sensible sumer;ido en la solucibén calistica; en otra boca

ge coloca un embudo de decantacidén y en la restante una .

salida conectada a un refrigeranteVdispueéta'para conden-

sar 108 Vvapores que se AeStilells = = = = = = = = = = = = |

A contimmacién se calienta la solucién de Na OH
entre 130 & 1408C, momento en el cual se introduce lenta~ ?F
mente, a traves del embudo de decantacién, 1a solucidén de -
cloruro de anonio cuaternario, 3458 moles disueltos en
900 cc. de agua, procurando mentener. la temperatura entre
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Durente esta operacién, va destilando una mezcla

- de dos fases, la inferior acuosa y la superior aceitosa,

la'cual-esté-compuesta principalmente por NN dimetil N

Finalizada la adicidn del clorurc de amonio cua-

" ternario, lo cual se congigue en unas tres horas y medla,

ge introduce dentro del baldn parte de la fase acuoss que

ha destilado anterlormente, y se continie la operacién,

hasta que préctioamente todo el destilado gue se obtenga

- geg fase acuosa exenta de fase 8celto8a, = = = = = = = =

Si se ha tenido la precaucién de ir afiadiendo su-

. ficlente fase scuosa dentro del baldn, al terminar la ope-

racién el contenido del mismo es 1fquido, pudiendo ger a-

fiadida més agua para facilitar su vaciado. Asi pues, en el

" baldn resta un 1fquido, diferenciado en dos fases, una su-

perior formada por una mezcla compleja de productos Orgh=
nicos y una inferior qﬁe es una solucién concentrade de )
Na OH, con Cl Na precipitédo en su seno. Hsta solucidn de
Na OH, una vez filtrada, puede ser aprovechada para otra

operacidn, luego de haberle afiadido el Na OH necesario pa=

. ra compensar el cONSWNido, = = = = = = = = = == = = = = =

Por otra parte el liquido destilado estd formado
por otras dos fases, una acuosa de unos 800 a 900 cc. (la

cantidad depende de lo que se haya vuelto a afiadir dentro

del balén), y una fase aceitosa de 493 CCe = = = = = 5 -

Rectificando dicha fase aceltosg se obtlene una_

fraccién de 402 cc. que destila entre 181 y 183,520,
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cual e NN dimetil N bencll amina con ﬁ;a riqueza del
97%. Bl rendimiento en NN dimetil N bencil amina rec-
tificada es del T4,26%, calculado sobre el cloruro de
bencilo o NN dimetil N etanol amina, empleados'para ob-

tener el gmonio cUgternariOs = = = = = o w = = = = - =

El rendimiento real de la operacidn es superior

a esta cifra, si se tiehe en cuenta la NN dimetil N ben-

cil amina'que queda disuelta en la fase acuosa, y el consk

tenido de las fracciones mas voldtiles o mds pesadas de

Si se trabaja con las mismas cantidades que en

‘ol ejemplo que se acaba de deseribir, pero se mezcla la

solucidn de Na OH con la totalidad de la solucibn del
cloruro de amonio cuaternario desde el principlo, cambian
las condiciones en que se efectia la reaceidn, teniendo
lugar la descomposicién en presencia de una solucion ae
Na OH mis diluida, y asim;smo la temperatura de la masa

en reaccion es mas baja durante gran parte del proeeso.-

51 bien eata diferencis no parece tener impor-

tancia apreciable sobre el rendimiento total en NN dime-

til N bencil amina, que précticamente es el mismo en un

. caso que en otro, sin embargp»parece que influye sobre

ls calidad, y que ge obtienen productos més puros en el

)

EIEPLO 1T

En 81 se describe la obtencién de la NN dime-

aAveE ToTl

s T
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Para ello se parte de una sal de amonio cuaterna-

rio, én el presente caso el cloruro de etanol lauril dime-

110, 4il amonio, obtenido.por‘reaccién entre el NN dimetil eta=
nol amina y el cloruro de laurilo téenico (mezela de C1 012

Disponiendo de dicha sal de amonio cuaternario,ya
sea por obtencidén "in situ' de la misma, ya sea por adqui-
115, gicién en el mercado, se procede a la descomposicién con

Na OH concentrada.--'-{----.—-—--—--—.—.----.-'

En un balén de tres bocas, similar al deserito an-
_teriormente,'se'colocahrlao gr. de Na OH,equivalentes a 3
moles, ¥ ?2 cc. de agua. Se comignza a calentar y cuando
120, la temperatura de la solucién céustica alcanza 160-1658C,
se va afladlendo lentamente la solucién de la sal de amonio,
1 mol disuelto en 400 cc. de agua; al tiempo gue se va des-
tilando, procurando que la temperaturé no bhaje dev15590.
. La adicién dura uha”hora‘y media, trasjlo cual se calienta
125,  durante dos horas mis a dicha temperatura, mientras se va |
afiadiendo unos 100 cc. de agué para que la masa se manten=—

Durante ésta operacién ge han destilado 450 cCe

de agua y 87 cc. de 0CELtE, = = = = = = = - -————— - -

130. | Al contenido del baldn se afiaden 250 cc. de ague
y se decanta la capa supérior de aceite, unos 202 ec;, la
cual se junta con el aceite obtenido en el destilado. ¥l

conjunto se lava 3 Vveces con 80 ce., de solucidn acuosa de

oloruro 88dico 8l Sfe = = = = v = == - .- —-——- - - -
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Se obtlenen 216 gr. de un aceite con un peso egui= -

valente de newtralizacién de 245 (tebrico 226,5). Dicho &=
celte contiene grupds hidréxiios. Deterninado el indice de
acetilo y calculado como aléohol ladrico, repfesenta el

8,34 %. E1 rendimiento es el 88% del tedrico calculado so-
bre el cloruro de laurilo utilizado para la obtencién del

amonio CUAtEINAYiO. = = = = = = = = = = = == - —-——

Parte de los grupos hidrdéxilo existentes en el pro-

ducto pertenecen a moléculas de N metil N lauril N etanol -

amina, obtenidas por descomposicién de la sal de amonio cua-

ternario original, en la que resulia eliminado un grupo ne~

tilo en lugar'del Erup0 6tanole = = = = « = = = = = = = = =

Si se opera a.températuras mbs bajas que las indi-

cadas, la importencia de esta Qltima reaccién respecto &

la otra aumenta mucho, asi en otios ensayos efectuados en
la que la reaccidn de descomposicién de la sal de amonio
cuaternario tenia lugar a una teuperatura entre 95 y 110%C,

se obtenia una amina grasa con un peso egquivalente casi

igual al indicado anteriormente, pero en las que la propor—

cién de grupos hidrdéxilo, calculados como alcohol lafirico,
alcanzeba un 44%. Sin embargp la proporqién.de dicho alco-
hol preéente en realidad en el producto era muy baja, ¥
la mayor parﬁe de los grupos hidréxilos presentes se en-

contraban bajo la forma de N metil N lauril N etanol amina,

BJEMPIO III

En &1 se describe la obtencilén de la N metil N ota~ . -

.nOJ.Nbencilamnao""""‘"‘-"'----V—-_-—-'—-‘-
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Para ello se parte de una sal de amonio cuaterna-'

‘'rio, en ¢l presente caso el cloruro dietanol bencil metil

amonio, obtenido por reaccibn entrc el N metil NN dietanol

amina y el cloruro de bencilo, = = - — e m - —— - -

Disponiendo de dicha sal de amonio cuaternario,yé'

' sea por obtencidn "in situ"‘de la misma, ya sea por adqui-

sicibn en el mercado, ge prodede aila,descomposicién de la

misma con solucidn concentrada de Na OHe = = = = = = = = =

En un balén de4tres bocas, dispuesto tal como se

| he descrito en los ejemplos anteriores se inmtroducen 50 gr.

de Na CH y 50 cc; de agua, oalenténdose hgsta que la tempe-.
rature alcanza los 15020, momento en el cual se va afiadien-
do lentamente la solucién a la sal de amonio cuaternario,
0,5 moles enifo cc. de agua, manteniendo siempre la tehpeA

rature superior a 13082C. Una vez terminada la adicién al

" cabo de una hora y media, se va auiadiendo algo de la misma

agua destllada para que la masa no se solidifique y se ca-

lientan dos horas més a la temperatura indicada, = == = =

A continuacidn se introduce en el balén todo el
destilado y se decanta la oapa superior y se rectifica. Lg
N metil N etanol N bencil smina destila entre 260 y 26580,
obteniéndose 40 gr. con un rendimiento del 42% sobre el teb-
rico calculado a partir de la N metil NN dietenol amina o
sobre el cloruro de bencilo, utilizado pare la obtencién del

amonioCua‘ternario.-----}-----..-..-..-......

Habiendo efectuado la descripcién que precede, de-
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be hacerse conster que en la realizacidn préctica de esta

Patente de Invencidén, por veinte afios, podréan aplicarse

todas las variantes de detalle que la experiencia y la
préctica puedan aconsejar, en cuanto s fases operativas
v tratamientos adicionales, uso de aparatos, trtamientos
preparastorios de laé prigeras materias, tratamientos adi-
cionales del producto acabado ¥ demés circunstancias de
orden acéésoﬁio,'siempre que ch ello no ge desvirtie su
esencialidad, que s la que se resune y concreta en la
primera de las reivindicaciones que siguen, ya sea consi=
derada oisladamente, ya sca considerada‘junto‘con unga o
varias de las reivindicaciones restantes en sus combina-

ciones técnicamente posibles. = = = ~ = = = = - - - = =
N O T A
Se dgclaran de novedad y propiedad para HZsgpatia

y todos sus territorios y plazes de soberania, las si=

REIVINDICAGCIONES

lo= Mejoras en la obtencién de aminas terciarias,

caracterizadas por el hecho de que pariiendo de una sal

v de amonio cuaternario, en la que por lo menosg uno de los

radicales ligados al nitrégeno sea un grupo etanol, se
descompone 4sta, por medio de una solucién de alcali chus-
tico, en orden a oblener optativamente una amina terciaria
1a cual presenta un grupo etanol menos que la sal de amo=-

nio cuaternario de OTigeN, = = = = @ = = = = = = = = = -

2o Mejoras en la obtencién de aminas terciarias,
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2154 segin la anterior reivindicacidn, caracterizadas por el he-
cho de que la cantidad de alecalf clustico empleada en la

reaccién de descomposicidn, es superior a la estequioméb-

34~ llejoras en la obtencidén de aminas terciarias,
2204 gegin la anterior reivindicacidn, caracterizadaé por el he- '
| cho de que la oantidad de aleali ciustico empleada en la
reaccidén de descomposicibn, es del orden de un 200 de la

40-Mejorasren la obtencibn de aﬂinas terciarias,

- 225, gsegin la reivindioacién_l, caracterizadas’por el hecho de
que lavféaccién'de descemposicibn de la sal de amonio cua-

ternario por el alcali ¢lustico se 116#& a cabo a tempera{

turgs comprendidas entre 120 y 1608C, = = = = = = = = = =
Se= "ISJORAS BN LA OBTZNCIUN DE AMINAS TERCTARIAS".

2300 | Todo ello conforme se describe ¥ reivindica en
la presente memoria que consta de diez hojas, foliadas y

mecanografiadas por una sola de sus carase

IR
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