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_ Este invento se refiere a una clase deí *
aminas aromáticas, a su preparación y a la obten­

ción de isocianatos y uretanos partiendo de las mis' 

mas.

5 Las aminas aromáticas de este invento,



\J1
son compuestos amino-arílicos de la fórmula

en la que A representa el grupo

XP

Y representa alquilo inferior, amino o halógeno,

X representa alquilo inferior o halógeno; n es un 

entero de 0 a 4) a condición de que n no sea supe­

rior a 2 cuando X es halógeno; R y R-̂  que pueden 

ser iguales o diferentes, representan, cada uno, 

hidrógeno, alquilo inferior, aralkilo, arilo, amino-
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arilo o cicloalkilo; Rgy R^, que pueden ser iguales 

o distintos, representan, cada uno, hidrógeno o aiki- 

lo inferior; c¡. es 1,2 o 3; m es un entero de 0 a 4,

tal que la suma de m y p, no exceda de 6; 2 es 0, 1
R

o 2, y es 1 cuando X es halógeno; los grupos -0-

se unen a átomos de carbono no adyacentes del ani­

llo bencénico central y no están unidos al anillo 1 

en una posición meta con respecto al giupo amino 

-NR^R^o Los compuestos amino-arilicos preferidos de 

la fórmula anterior, son aquellos en los que p. es 

2 ó 3, especialmente aquellos en los que jq es 2. Con 

preferencia A representa también el grupo

Á.n

15.

20.

y los grupos R y R-̂  representan hidrógeno o metilo. 

Los compuestos siguientes son representativos de la 

clase de compuestos amino-arilicos de este inven­

to.

C/, '-bis-(4-aminofenil)-p-xileno,
c¡( * '-bis-(4-aminofenil)-p-diisopropilbenceno,

, o( '-bis-(4-aminofenil)-m-diisopropilbenceno,

, o('-bis-(2-amino-5-metilfenil)-p-áiisopropil- 

benceno,

,C(' ,o( "-tris-(4-aminoíenil)-l, 3,5-triisopro- 
pilbenceno,
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0( '-bis-(4-N-metilaminofenil)-p-diisopropil- 

benceno,
0(! - b i s- (4-1?, N- dimet il am in oí en il) - p-d ii s o pr o-

pilbenoeno,
'-bis-(3) 5-3im3til-4-aminofenil)-p-diiso- 
propilbenceno,

o( ̂ ' -bis- (4-aminonaftil) -p-3 liso pro pilbenceno,
o( y ̂  '-bis-^-amino-S-clorofenilj-p-áiisopropil- 

benceno,

,0( '-bis-(4-N,K-3imetilaminofenil)-2,3,5,̂ - 
tetracloro-p-diisopropilbenceno,

,o( '-bis-(2-aminofenil)-p-xileno,
C{' "-tris-(4-N,N-3imetilaininoienil)-l,3,5- 

triisopropilbenceno, 
o- o p- <̂ -metilbencilanilina, y 
tris-(4-N,N-3ime tilaminofenil)metano

Es sabido qu.e las aminas aromáticas nu­

cleares, aralkil substituidas, son útiles como agen­

tes de degradación para los cauchos clorados y las 

resinas epóxido y como intermediario en la prepara­

ción de poliaminas e isocianatos. Con anterioridad 

se han preparado haciendo reaccionar un alcohol aral- 

kílico, con una amina aromática, en presencia de un 

catalizador ácido tal como ácido sulfúrico, y los 

llamados ácidos leváis, por ejemplo cloruro de alu­

minio y cloruro de cinc. En esta reacción el cons­

tituyente aralkilo del alcohol aralkilico se substi­

tuye por un átomo de hidrógeno en el núcleo de la 

amina aromática, y solo se consigue un rendimiento 

reducido, en general del orden de 10 a 35% de la30.



amina substituida deseada, Esta reacción adolece tam­

bién del inconveniente de que los catalizadores áci­

dos con el ¿,ru.oo amino del compuesto aromático para 

formar una sal o complejo similar, obstaculizando 

de este modo la substitución del componente aralnilo 

del alcohol aralkílico en el nácleo del anillo aro­

mático, cuya substitución depende en alto ¿rado del 

grupo amina libre, la reacción dá además por resul­

tado la formación de una sal de la amina substitui­

da, que ha de neutralizarse con un gran exceso do 

base para proporcionar la amina deseada. Esta neutra­

lización es costosa y lenta, y frecuentemente destru­

ye los catalizadores impidiendo asi su utilización 

para futuras operaciones. Además, los catalizadores 

precisos son sensibles al agua, especialmente los áci­

dos Leí,vis, de tal modo que no es conveniente usarlos 

en reacciones en las que se forme agua.

Los compuestos amino-arilicos de este 

invento, pueden prepararse por un procedimiento que 

comprende el hacer reaccionar una amina aromática 

que contenga por lo menos un átomo de hidrógeno en 

posición orto o para con respecto al grupo amino, y 

de la fórmula

H-A-N /
\ R-

con un compuesto de la fórmula



Y /
Rt

en la que Z representa el grupo -C^OH^, o e3 
grupo -C-OH, en presencia de, como catalizador,

Rn

una arcilla àcida activada. Las aminas aromáticas 
susceptibles de usarse en este procedimiento, in­
cluyen anilina, N-metilanilina, N ,N-dimetilanilina, 
N-me til-N^-etilanilina, N-metil-2,6-dicloroanilina,
2.6- dicloroanilina, 2-metil-6-eloroañilina, 2,6- 
dimetilanilina, 3-metilanilina, 4-metilanilina,
2.3.5.6- tetrametilanilina y (x-aaftilamina.

Los alcoholes aralkilicos correspon­
dientes a la fórmula
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susceptibles de asarse en el procedimiento de este 
invento, comprenden: meti'lfenil carbinol, 2,4-dicloro- 
- <X-hidroxioumeno, 4-isopropil- 0(-hidroxicumeno, 
4-n-butil-0(-hidroxicumeno, o(, ' -dihidroxi-1,4-
diisopropilbenceno, p(-hidroxicumeno, 3,5-dibromo- 
- G¿-hidr oxicumeno, ĉ , ' "áihidroxi-p-xileno, <3̂ ,
d ihidr oxi-m-xileno, te trame til-4,4'-diaminobenzohidrol, 
o(! <x' * o(,"-trihidroxi-l,3,5-triisopropilbenceno,

, o('-dihidroxi-l,3-diisopropilbenceno, 2,3,5,6-= 
te trame til-P<-hidroxieumeno, metil-2,4-diclorofenil- 
carbinol, metil-2,3,5,6-tetrametilfenilcarbinol, 
metil-3,5-dibromofenilcarbinol, butilfenilcarbinol, 
alcohol bencílico, alcohol 2,4-diclorobencilico, 
alcohol 2,6-dimetilbenoilico, aloohol 3-bromobencí- 
lico, alcohol 2,3,5,6-tetrametilbencilico, alcohol 
p-isopropilbencilico y benzhidrol. Los compuestos 
preferidos son^idroxicumeno y derivados de alcohol 
bencílico. Los compuestos olefínicos análogos de la 
fórmula

susceptibles de usarse, comprenden estireno, 2,4- 
dicloroestireno, p^-metilestireno, 2,4-dicloro-c/- 
metilestireno, 1,4-diisopropenilbenceno, 2,6-dime

'2

Ym



til-l,4-diisopropenilbenceno y 1,3,5-triisopropenil- 
benceno.

La substitución nuclear de la amina aro­
mática por el componente aralkilico del compuesto

5. se realiza en una posición orto o para del grupo
amina. En aminas aromáticas insubstituidas en las 
posiciones orto o para antes de la reacción, la re­
lación de substitución orto a para es una función 
del tiempo de reacción; en general, cuanto más pro- 

10. longado sea el tiempo de reacción, tanto mayor será
el grado de substitución para. Ciando la amina aro­
mática está substituida en ambas posiciones orto an­
tes de la reacción, la substitución aralkilica se 
realiza solamente en la posición para. Por el con- 

15« tirarlo, cuando la posición para está bloqueada, la
substitución aralkilica ha de realizarse en la po­
sición orto.

La reacción puede llevarse a cabo uti­
lizando cantidades estequiomátricas de los reacti- 

20. vos, pero se consigue mayores eficiencias y rendi­
mientos más elevados cuando se emplean de 4 a 10 mo­
les aproximadamente, con preferencia de 8 a 10 moles, 
de la am-ina. aromática, por mol del reactivo aralki-
llCO o



El catalizador de arcilla ácido-activada, 
está constituido con preferencia por una arcilla áci­
do-activada del tipo bentonita. Este tipo de arcilla 
contiene alrededor de 40 a 80% en peso de sílice y 

5. de 3 a 40% en peso, aproximadamente de alámina, asi como
pequeñas cantidades de uno o más óxidos de otros meta­
les tales como hierro, magnesio, sodio, calcio y po­
tasio. Es sorprendente que la arcilla ácido-activada, 
utilizada en el procedimiento de este invento fon- 

10. clona como un catalizador ácido y sin embargo es un
ácido demasiado dábil para formar una sal o comple­
jo análogo con el grupo amina del compuesto aromáti­
co. El empleo del catalizador ácido-activado de este 
invento, dá por resultado mejores rendimientos de pro- 

15. ducto exento de sales, y el catalizador puede recupe­
rarse para nuevo uso.

La presencia de agua en la arcilla ácido- 
activada, afecta -perjudicialmente su actividad cata­
lítica. Asi pues, la arcilla debe utilizarse en for- 

20. ma prácticamente anhidra. Esto puede conseguirse efi­
cazmente tratando la arcilla antes o después de su 
adición, con un disolvente adecuado, de bajo punto de 
ebullición, tal como, por ejemplo, benceno, tolueno 
o ciclohexano, y separando luego por destilación el 

25. agua, en forma de mezcla azeotrópica con el disol­
vente. Una arcilla puede activarse con ácido por 
cualquier medio adecuado. Pox¡ejemplo, puede someter­
se a ebullición, durante un periodo de una hora una 
lechada de una parte en peso de arcilla para 10 par- 

30. tes en peso de solución de ácido sulfárico al 5%.
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El ácido en exceso gastado, paede separarse laego 
de la arcilla, primero por posado y decantación y 
laego exprimiendo la arcilla húmeda. El "barro" 
asi obtenido, paede secarse laego hasta la forma 
pulverulenta en an secador instantáneo. En general 
se emplea ana cantidad de arcilla ácido-activada,, 
equivalente a 5-30% aproximadamente en peso del 
reactivo amina aromática, prefiriéndose atilizar 
de 8 a 12% en peso.

La reacción paede aplicarse convenien­
temente a temperataras comprendidas entre 60 y 1$03C 
aproximadamente, con preferencia 100 a 140^0. Corrien­
temente el tiempo preciso para que la reacción lle- 
gae a sa terminación, es ana función de los reacti­
vos especiales qae entran en juego; paede variar 
desde periodos tan reducidos como 2 horas hasta pe­
riodos de ana duración de 16 a 40 horas; según la 
elección de los reactivos empleados. En las reaccio­
nes en qae se desee una preponderancia de la amina 
aromática para-sabstitaida, se emplean generalmente 
los periodos de reacción más prolongados, o sea de 
16 a 40 horas.

Las aminas aralkil-aromáticas de este 
invento, pueden recuperarse de la masa de reacción 
por cualquier medio conveniente. Por ejemplo, la 
masa de reacción paede filtrarse para separar la ar­
cilla, y el producto bruto paede purificarse a con­
tinuación por medios bien conocidos en la técnica, 
tal como por destilación o cristalización en an di­
solvente adecuado. En un método preferido, se mezcla30.
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un compuesto aralkilico con una amina aromática tal 
como anilina, en presencia de una arcilla ácido- 
activada, en forma anhidra. La mezcla de reacción 
se calienta luego a una temperatura de unos 100 a 
14030, durante un periodo de 2 a 40 horas aproxima­
damente; la masa de reacción resultante se filtra 
para separar la arcilla y luego el filtrado se some­
te a destilación, con lo cual se obtiene la amina 
aromática aralkilica, nuclear-substituida.

Los compuestos amino-arílicos halogena- 
dos de este invento pueden prepararse de dos modos.
En primer lugar, pueden obtenerse directamente em­
pleando, por lo menos, un reactivo halogenado en 
la reacción entre la amina aromática y el reactivo 
alkarilico, o sea la reacción de 2-cloroanilina con 
un alcohol aralkilico tal como o<* o<'**diliidroxi-l,4- 
diisopropilbenceno, o una defina tal como 1,4-diiso- 
propenilbenceno. Como segundo procedimiento, puede pre 
pararse un compuesto amino-arilico halogenado, aceti- 
lando el grupo o grupos aminos del compuesto amino- 
arilico, halogenando la acetanilida resultante e 
hidrolizando luego el derivado halogenado produ­
cido, para obtener el compuesto amino-arilico halo­
genado.

El procedimiento de este invento, pro­
duce aminas aromáticas, aralkilicas, nuclear-substituí 
das, de un modo sencillo y económico y con rendimien­
tos elevados, dado que se evita la formación de una 
sal de aminas por reacción entre la amina aromática 
y el catalizador ácido, y ía separación del catali-



zador de la mezcla de reacción, puede realizarse 
fácilmente por un simple proceso de filtración. El 
catalizador usado no corroe las paredes del recipien­
te de reacción, y se elimina la necesidad de emplear 
vasijas de reacción costosas, especialmente prepa­
radas para resistir el ataque corrosivo de los cata­
lizadores ácidos anteriormente conocidos. Una ven­
taja adicional de este invento es que el cataliza­
dor no se destruye por la reacción y puede recupe­
rarse y utilizarse de nuevo.

Los compuestos amino-arilioos de este 
invento, son dtiles como agentes de degradación pa­
ra cauchos clorados y resinas epóxido, y son Iti­
le s también como intermediarios en la preparación 
de poliamidas y poliisocianatos. Estos, que pue­
den prepararse por tratamiento de aminas polifun- 
cionales de la clase de aminas a que este invento 
se refiere, con fosgeno, del modo conocido (como 
se describe más detalladamente en los Ejemplos 14 
a 16 siguientes) son especialmente dtiles como in­
termediarios en la producción de uretanos y poli- 
uretanos. Los Ejemplos 17 a 20 aclaran la prepara­
ción de uretanos por la reacción de alcoholes mono- 
hidricos y dihidricos tales como por ejemplo, me- 
tanol, 1,4-butano diol y 1,6-hexano diol, con iso- 
cianatos aromáticos aralkil-substituidos, de modo 
conocido.

Los prepolimeros de uretano de acuerdo 
con este invento, pueden prepararse partiendo de 
uno o más diisocianatos obtenidos de los compues-
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tos diamino-arilicos de este invento, opcionalmente 
en mezcla con otros diisocianatos, por un procedi­
miento que comprende el mezclar el diisocianato con 
un material difuncional activo, que contenga hidró­
geno, especialmente un poliéter, poliéster, o poli- 
es teramida de un peso molecular de 400 a 3000, sien­
do la cantidad de diisocianato, tal que proporcione 
un exceso de grupos isocianatos con respecto a los 
grupos que contienen hidrógeno, y manteniendo la 
mezcla a una temperatura de 25 a 1503C. Los elastó- 
meros de uretano, pueden prepararse haciendo reac­
cionar el prepolimero con una amina arilénica di­
primaria con un pKg (a 25^0) de por lo menos 9,5 
hallándose dicha amina arilénica diprimaria en una 
cantidad como máximo prácticamente equivalente a los 
grupos isocianato libres, presentes en el prepoli­
mero.

Los productos resultantes, a causa de 
su elevada resistencia a la tensión y caracterís­
ticas modulares, constituyen una clase de elastò­
mero s de uretano es especialmente útiles, y pueden 
emplearse en una gran variedad de aplicaciones. Por 
ejemplo, pueden moldearse sometidos a presión para 
la obtención de estructuras conformadas de modelos 
complicados, y pueden usarse también para envasado 
y encapsulado de equipo eléctrico y mecánico, y 
análogos.

Los poliesteres adecuados para usarse 
en el procedimiento de este invento, son polímeros 
o productos de adición de óxidos de alkileno y.al-
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cohol polifuncionales, especialmente alcoholes difan- 
cionales. Constituyen ejemplos de óxidos de alkileno 
adecuados, el óxido de etileno, el óxido de 1,2-prb- 
pileno, el óxido de 1,4-butileno, y mezclas de los 
mismos. Son ejemplos de alcoholes difuncionales apro­
piados, el glicol etilènico, glicol 1,3-propilénico, 
glicol 1,4-butilénico y glicol dietilénico. Son*tam­
bién apropiados, los dioles de la fórmula general

en la que n es 2, 3 o 4 y x es de una magnitud -nal 
que el peso molecular medio del diol sea de 400 a 
3000 aproximadamente. Estos dioles son poliéteres 
hidroxilo-terminales y son ejemplos de-los mismos 
los productos, comercialmente disponibles:
(1) "Pluronic" L-61, producto de la Wyandob- 
te Chemical Co., que es un copolimero bloque de pro- 
pilono y óxido de etileno, cuyas cadenas lineales 
terminan en unidades glicol etilenico, y tiene un 
peso molecular medio de 2000.
(2) "Niax Diol" 2025* producto de Unión 
Carbide, que es un glicol polipropilenico de un pe­
so molecular medio de 2000.
(3) "Pluracol" P-1010, producto de la Wyandotte 
Chemical Co., que es un diol polioxipropilénico que 
tiene un peso molecular medio de 1000.
(4) "Actol" 20-110, Diol, producto de la 
Allied Chemical Corp., polioxipropileno de un peso 
molecular medio de 1000.

Pueden utilizarse otros dioles adecuados, 
tales como los productos genéricamente clasificados30
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como glicoles de éter polialkilenico, glicoles de 
éter polialkileno-arilénicos, glicoleg de tioéter- 
éter polialkilénicos, glicoles de éter polialkilé- 
nico-étertioeterarilénico, que son bien conocidos 
en la técnica. Pueden usarse también mezclas de es­
tos compuestos difuncionales y similares.

Los poliéteres, con preferencia, tienen 
un peso molecular comprendido entre 700 y 2000 apro­

ximadamente, y, en especial, entre alrededor de 900
y 1500.

Los poliéstores adecuados para el uso^ 
incluyen los productos de reacción de ácido adipioo 
y glicol polietilénioo con un índice de acidez bajo 
(inferior a 10), un índice de hidroxilo reducido 
(inferior a 100 ) y prácticamente libres de agua. 
Pueden usarse poliosteros comparables tales como 
se obtienen por los procedimientos conocidos par­
tiendo de ácidos polibásicos tales como ácidos se­
bàcico, glutárico, pimélico, azelaico, ftàlico, 
ftàlico hidrogenado, ftàlico halogenado, succínico, 
maleico, fumárico y similares con polioles tales 
como glicol etilènico, glicol polipropilenico, gli­
col tetrametilénico yanalogos, asi como mezclas 
de dichos ácidos y glicoles. Estos poliésteres han 
de tener un peso molecular comprendido entre 1200 
y 3000, con preferencia alrededor de 2000.

Las poliesteramidas adecuadas, son 
análogas a los poliesteres, excepto que una parte 
del diol reactivo se ha substituido por una subs­
tancia difuncional que contenga por lo menos una



función amina, tal como etanolamina, et^leno-diamina, 
propileno-diamina y similares.

Las proporciones relativas del diisocia- 
nato orgánico y de. la substancia difuncional activa 

5. que contenga hidrógeno, que se utilizan para prepa­
rar el prepolimero, pueden variarse entre amplios-lí­
mites. Aunque se prefiere utilizar cantidades de es­
tos reactivos tales que se halle presente por lo me­
nos un 100% de exceso de grupos isocianato, la reía­

lo. ción de reactivos puede ser tal que proporcione una
relación inicial de grupos N00 a OH, tan reducida. 
como de 1,1 a 1. La reacción puede realizarse mezclan­
do gradualmente los reactivos, con preferencia aña­
diendo el diisocianato al otro reactivo, a una tempe- 

1$. ratura de unos 25^0 a 1503C, con preferencia alrede­
dor de 70 a 12030. El curso de la reacción puede se­
guirse por el aumento en la viscosidad de la mezcla 
reactiva, o por determinación del contenido de grupos 
NCO libres, de la mezcla.

20. El prepolimero fluido resultante esencial­
mente lineal, que contiene grupos isocianato libres, 
se cura por reacción con amina arilénica diprimaria 
cuyos ejemplos comprenden : bencidina, tolidina, 
diclorobencidina, 4,4'-metileno- bis-anilina, 4*4'- 

25. metileno-bis-(2-cloroanilina), 4,4'-metilenobis-
(m-toluidina) y similares, con preferencia entre 
unos 2530 y 15030 aproximadamente, figurando la ami­
na en cantidad suficiente para proporcionar de 0,5 
a 1 grupo amino primario aproximadamente por cada 

30. grupo isocianato libre, presente en el prepolimero
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fluido.
Las composiciones'elastómeras resultan­

tes pueden envejecerse o curarse a la temperatura am­
biente o a algo superior durante variosdias, por ejem­
plo hasta 10 dias o 2 semanas.

En los ejemplos siguientes que aclaran 
este invento, salvo indicación en contra, las pan­
tos y porcentajes son ponderales, y las temperaturas 
en grados centígrados. Para secar el catalizador de 
arcilla por destilación azeotrópica, con objeto de 
hacer inerte para los disolventes la mezcla de reac­
ción, se utilizó un aparato Dean-Stark. Los ejem­
plos 1 a 13 aclaran la preparación de los compuestos 
amino-arílicos de este invento; los ejemplos 14 a 16, 
la preparación de isocianatos; los ejemplos 17 a 20, 
la preparación de uretanos y los ejemplos 21 y 22, la 
preparación de prepolímeros de uretano y elastóme- 
ros.
EJEMPLO 1 -

Se mezclaron en un recipiente de reac­
ción 465 partes en peso de anilina con 172 partes en 
peso de tolueno y 100 partes en peso de arcilla bento- 
nita ácido-activada (que contenia alrededor de 64% 
de sílice, el 17% aproximadamente de alámina y peque­
ñas cantidades de óxidos de hierro, magnesio y calcio). 
La mezcla resultante se sometió a continuación a re­
flujo hasta eliminar por destilación azeotrópica to­
da el agua presente en aquella. La mezcla a continua­
ción se calentó a una temperatura de 125-C ydurante 
un periodo de 1 hora se añadieron a la misma a.gotas,



122.partes en peso de metilfenilcarbinol. Después de 
transcurrir un periodo total de 5 horas, durante las 
cuales se separaron de la mezcla de reacci6n'17¿8'par­
tes en peso de agua, via aseotrópica, la mezcla se en­
frio a 80SC y el catalizador se separó de la misma por 
filtración con aspiración. El filtrado se trasladó a 
un aparato de destilación y el exceso de anilina se 
retiró por este medio a una temperatura de unos 185^0. 
El aceite viscoso restante se destiló luego a 145*150^0 
bajo una presión de 2 mm de mercurio, para obtener una 
mezcla de o- y p--metilbencilanilina (130 partes en 
peso). La cromatografía en fase de gas reveló que la 
relación de isómero para a orto era de 1:1 aproxima­
damente. Esto correspondía ¿un rendimiento del 65% 
del teórico, sobre la base de la cantida^de metilfe- 
nilcarbino empleada en el proceso. En un proceso 
análogo, el caldeo continuado de los reactivos duran­
te otras 18 horas, dió lugar a una relación entre los 
isómeros para y orto, de 7:3.
EJEMPLO 2 -

Se añadieron a 188 partes de tolueno,
2325 partes de anilina y 200 partes de arcilla bento- 
nita ácido-activada, que contenia alrededor de 64% 
de sílice y aproximadamente 17% de alámina. La mez­
cla resultante se destiló a continuación hasta que 
la humedad de la misma se hubo eliminado por desti­
lación azeotrópica. La mezcla se calentó luego a 
una temperatura de 120^0 después de lo cual se aña­
dieron a la misma 341 partes de '-dihidroxi-
1,4-diisopropilbenceno. La mezcla de reacción resul-
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tan te se calentó a continuación sometida a reflujo 
durante un periodo de 4 horas, al final del cual ha­
bía cesado el desprendimiento de agua de la mezcla. 
La mezcla se sometió luego a reflujo durante otras 
4 horas el final de las cuales se filtró inmediata­
mente para separar el catalizador de la misma. El 
catalizador se lavó enérgicamente con tolueno y los 
filtrados combinados reoogidos se enfriaron a 2520, 
después de lo cual se obtuvieron cristales de 
bis-(4-aminofenil)-p-diisopropilbenceno. El produc­
to tenia un punto de fusión de 162-1642 y se obtuvo 
con un rendimiento del 94% del teórico.
EJEMPLO 3 -

Se calentó sometida a reflujo, una mez­
cla de 321 g de 4-metilanilina, 60 g de arcilla P.O. 
Azul, ácido-activada (arcilla tipo bentonita que con­
tiene alrededor de 63% de SiOg, 23% de AlgO^, 9% de 
í*̂ 2^3' 3% de CaO y 2% de MgO) y 200 ce de tolueno, 
hasta que la arcilla estuvo seca. La mezcla se en­
frió a continuación a la temperatura ambiente y se 
añadieron 38,8 g de (^,Q^'-dihidroxi-l,4-diisopropil- 
benceno. La mezcla de reacción se calentó para sepa­
rar el tolueno por destilación, hasta alcanzar una 
temperatura de 160^0 en el recipiente. La mezcla 
de reacción se sometió a reflujo a 160SC durante 16 
horas, después de las cuales se enfrió a unos 80SC, 
y la arcilla se separó por filtración. El filtrado 
se enfrió luego a 10SC para cristalizar la 4-metil­
anilina sin reaccionar, que luego se separó por fil­
tración. El filtrado se mezcló con un exceso de áci-
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3o clorhídrico acuoso al 10%, formando asi una sal 
cloruro insoluble que se separó por filtración. Es­
ta sal se neutralizó con ^aOH acuoso y el producto 
neutralizado se recristalizó en metanol, obtenién- 

5.- dose o(,Q('-bis-(2-amino-5-metilfenil)-p-diisopro-
pilbenceno, con un punto de fusión de 140-14130. 
EJEMPLO 4 -

Una mezcla de 100 cc de tolueno y 100 
g de Filtfol nB 4 (arcilla tipo bentonita, ácido- 

10. activada, fabricada por la Filtrol ^orp.) se some­
tió a reflujo para separar el agua de la arcilla, 
por destilación azeotrópica. La mezcla'se enfrió a 
continuación a la temperatura ambiente y se añadie­
ron 57 g de c^,0('-dihidroxi-p-xileno y 780 cc de ani- 

15. lina. La mezcla de reacción se sometió a reflujo du­
rante 31 horas, después de las cuales se enfrió a 
unos 80SC y la arcilla se separó por filtración. La 
destilación del filtrado para eliminar el tolueno y 
la anilina en exceso, proporcionó un rendimiento de 

20. 97% de una mezcla isómera de , 0('-bis-(4-amino-
fenil)-p-xileno y 0(-(4-aminofenil)-o('-(2-amino- 
fenil)-p-xileno. El ^,0( '-bis-(4-aminofenil)-p- 
xileno, se aisló en forma de sólido cristalino de un 
punto de fusión de 125-1263C, por recristalización 

25. en acetato de etilo.
EJEMPLO 5 -

Se calentó a reflujo, hasta separar 
todo el agua, una mezcla de 279 g de anilina, 45 g 
de arcilla Azul P.C. ácido-activada, y 100 cc de to- 

30. lueno. La mezcla se enfrió a continuación a la tem-



3(2426
- 21-

peratura ambiente, y se agregaron 63 g áe 
trihidroxi-l,3,5-triisopropilbenceno (relación molar 
áe anilina a alcohol alcarilico, 12 al). La meada 
de reacción se sometió Inego a reflujo durante 10 ho- 

5. ras, después de las cuales se enfrió a la temperatu­
ra ambiente y se separó la arcilla por filtraciónc 
La destilación del filtrado para separar el tolueno 
y el exceso de anilina, proporcionó 93 g de un resi­
duo que se posó en forma de un vidrio sólido. Se cpm- 

10. probó que erac(,Q¿',0^"-tris-(4-aminofenil)-l,3,5-
triisopropilbenceno, por estudios mediante luz in­
frarroja y resonancia nuclear magnética.
EJEMPLO 6 -

Se sometió a reflujo una mezcla de 75 g 
15. de arcilla azul P.C. ácido-activada y 100 cc de to­

lueno, hasta que la arcilla se secó por la separación 
de 7 cc de agua de la mezcla. Después 3e seca la ar­
cilla, se separaron de la mezcla 50 cc de tolueno, 
por destilación. La mezcla a continuación se enfrió 

20. a la temperatura ambiente, y se agregaron a la misma
97 g de o^&í'-dihidroxi-l^-diisopropilbenceno, y 
452 cc de anilina. La mezcla de reacción se sometió 
a reflujo durante unas 19 horas, después de las cua­
les la arcilla se separó por filtración. El filtrado 

2$. se destiló a continuación para retirar el tolueno y
la anilina no reaccionada, quedando un liquido vis­
coso, que se mezcló con solución de ácido clorhídri­
co formándose asi una sal cloruro insoluble, que se 
separó de la fase liquida por filtración. La sal clo­
ruro, se neutralizó con amoniaco acuoso y luego se30.
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cristalizó en isopropilbenceno, de u.n punf^ de fu­
sión de 108-110&C.
EJEMPLO 7 - -

Se sometió a reflujo para eliminar el agua 
de la arcilla, una mezcla de 50 g de catalizadorfde 
arcilla Filtrol n3 4, y 50 cc de tolueno, Despuós**de 
seca la arcilla, se agregaron 210 cc de N,N-dimétií- 
anilina y 126 g de hidrol(tetrametil-4i4*-diamino- 
benzohidrol, Nichler's. La mezcla de reacción se, so­
metió a reflujo durante 18 horas despuós de lasl cua­
les se separó la arcilla por filtración despuós de 
retirar el tolueno y la N,N-dimetilanilina sin reac­
cionar, por destilación y recristalización en meta- 
nol se obtuvieron 68 g de tris-(4-N,N-dimetilamino- 
fenil)metano, de un punto de fusión de 173-17630. 
EJEMPLO 8 -

Una mezcla de 100 g de Filtrol nR 4 y 
200 cc de benceno,se sometió a reflujo para sepa­
rar toda el agua de la arcilla, por destilación 
azeotrópica. La mezcla se enfrió a continuación a 
la temperatura ambiente, y se añadieron 65,5 g de 
p-diisopropenilbenceno y 500 cc de 2,6-dimetilani­
lina. La mezcla de reacción se sometió a reflujo 
durante 16 horas despuós de las cuales se enfrió 
a unos 80RC y la arcilla se separó por filtra­
ción. La eliminación del benceno y del exceso de 
2,6-dimetilanilina, por destilación, proporcionó 
un rendimiento del 85% de p(,0^-bis-(3,5-dimetil- 
4-aminofenil)-p-diisopropilbenceno bruto. La re­
cristalización en isopropanol proporcionó un ren-
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dimiento del 70% de producto purificado, con un pun­
to de fusión de 148-150SC.
EJEMPLO 9 -

Una mezcla de 80 g de arcilla Azul P.O.
5. ácido— activada y de 200 cc de tolueno, se sometió

a reflujo para eliminar el agua de la arcilla. La 
mezcla se enfrió a continuación a 80^0 y se agrega­
ron 321 g de N-petilanilina. La mezcla se calentó 
luego a reflujo y se agregaron gota a gota durante 

10.' un periodo de dos horas, 40 g de p-diisopropenil-
benoeno y 250 cc de tolueno. La mezcla de reacción 
se sometió a reflujo durante otras 8 horas, después 
de las cuales se enfrió a 80SC, y, por filtración, 
se separó la arcilla. El filtrado se mezcló con 1 li- 

15. tro de ácido clorhídrico acuoso al 10%, que se aña­
dió gota a gota formándose asi el cloruro insoluble 
de la bis-amina. Esta sal insoluble se separó por fil­
tración y se neutralizó con potasa alcohólica al 10%. 
Después de recristalización en etanol, se obtuvo un 

20. rendimiento del 55% de (XtCxí '-bis-(4-N-metilamino-
fenil)-p-diisopropilbenoeno, que tenia un punto de 
fusión de 124-125SC.
EJEMPLO 10 -

Una mezcla de 60 g de arcilla Azul P.C., 
25.* ácido-activada, catalizadora, y 150 cc de tolueno,

se sometió, a reflujo para secar dicha arcilla. La 
mezcla se enfrió luego a la temperatura ambiente y 
se agregaron 3 moles de N,N-dimetilanilina y 0,2 mol 
de p-diisopropenilbenceno. La mezcla de reacción se 
sometió a reflujo durante 3 horas, después de las30.
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cuales se enfrió a unos 8020 y luego se separó la 
arcilla, por filtración. El filtrado se mezcló con
1 litro de ácido clorhídrico acuoso al 10%, aSadi-^

* * * * " do gota a gota, formándose asi un cloruro insolablb.
Esta sal se retiró por filtración y se neutralizó"
con KOH alcohólica para obtener un rendimiento"dél
73% de o(, o( '-bis-(4-N,N-dimetilaminofenil)-p-3i-.*
isopropilbenceno. Después de recristalización en iso-
propanol, este compuesto tenia un punto de fusión de
152-153SC.
EJEMPLO 11 -

Una mezcla de 100 g de arcilla Azul de 
P.O. ácido-activada, se sometió a reflujo con 100 oc 
de tolueno, hasta secarse la arcilla. Luego se agre­
gó a la mezcla gota a gota,^105-11020 durante un pe­
riodo de 2 horas, una solución de 111 g de p-diiso- 
propilbenceno, en 436 cc de anilina. La mezcla de 
reacción se conservó luego a 107aC durante 16 horas 
después de las cuales se enfrió a unos 8030, y se 
separó la arcilla, por filtración. El tolueno y la 
anilina sin reaccionar, se separaron del filtrado, 
por destilación, dejando 220 g de p(, '-bis-(4** 
aminofenil)-p-diisopropilbenceno, de un punto de fu­
sión de 145-15020.
EJEMPLO 12 -

Una mezcla de 100 g de Filtrol n2 4 y 
200 cc de tolueno se sometió a reflujo para secar 
la arcilla. Luego se añadieron a la mezcla, mante­
nida a la temperatura de reflujo, 336 g de o¿-naftil- 
amina y una solución de 32 g de p-diisopropenilbenceno



en 150 oc 3e benceno. La mezcla se sometió a reflu­
jo durante 18 horas aproximadamente, después de las 
cuales se enfrió a la temperatura ambiente, y se fe- 
tiró la arcilla, por filtración. Después de eliminar 

5. los disolventes y la (X-aaftilamlna, por destilación,
se obtuvieron 104 g de residuo sólido de color oscu­
ro, que se recristalizó en ciclohexano y luego én tri- 
cloroetileno, para proporcionar o(,o¿'-bis-(4-amino- 
naftil)-p-diisopropilbenceno, de un punto de fusión 

10. de 204-207SC. - .*
EJEMPLO 13 -

La bis-anilina del Ejemplo 2, se trans­
formó en el derivado diacetidico correspondiente 
(punto de fusión 265-267^0) por reacción con una so- 

1$. lución de anhídrido acético y ácido acético, a 80SC,
durante unas 2 horas. La bis-acetanilida asi obteni­
da, se suspendió en cloroformo a una temperatura de 
25-35SC y se trató con cloro gaseoso, durante 30 mi­
nutos. La mezcla se enfrió a continuación y, por fil- 

20. tración, se obtuvo un derivado de dicloro-bis-ace-
tanilida, bruta. El producto., que se comprobó era 

y '-bis-(4-acetamido-3-clorofenil)-p-diiso- 
propilbenceno, se recristalizó en dicloruro de eti- 
leno y se obtuvo un rendimiento del 95% del teóri- 

25. co. Este producto tenia un punto de fusión de
253-255SC.

La bis-acetanilida.indicada, se tra­
tó con una solución metanólica de hidróxido sódico, 
y el producto resultante se recristalizó en una mez­
cla metanol-acetona para obtener p(, c¡¿. '-bis-(4-30.



362^28
-26-

amino-3-clorofenil)-p-diisopropilbenceno, con un 
rendimiento 3el 80% del teórico. SI producto tenia 
un punto de fusión de 182-18420 y su análisis ele- 
metal era:

Calculado: 69y6% de carbono; 6,3%de hidrógeno;
6,8% de nitrógeno y 17,2% de cloro, 

Hallado: 69,2% de carbono; 6,0% de hidrógeno;
6,6% de nitrógeno y 16,8% de cloro,

EJEMPLO 14 -
En un frasco dotado de tubo de entrada 

de gas, agitador,mecánico, condensador de reflujo y 
envoltura de caldeo, se suspendieron y tolueno 
(2600 g, 3000 cc), 106 g de '-bis-(4-amino-
fenil)-p-diisopropilbenceno. Luego a través de esta 
.suspensión mantenida a 105-1102C y durante un perio­
do de 2 horas, con agitación enérgica, se hicieron 
pasar 147 g (l,5 moles) de fosgeno. La sal suspendi­
da se disolvía al proseguir la reacción, dejando so^o 
una pequeña cantidad, 3 g, que se retiró por filtraoión. 
La evaporación del filtrado proporcionó 110,7 g de pro­
ducto bruto que fundía a 72-77^0. Este se recristali­
zó en hexano para proporcionar 97,7 g, rendimiento 
97%, de p(,o('-bis-(4-isocianatofenil)-p-diisopro- 
pilbenceno, que fundía a 79-8220.
EJEMPLO 15 -

Durante un periodo de 3 minutos se añadie­
ron 36,6 g (0,106 mol) de '-bis-(4-aminofenil)-
p-diisopropilbenceno, finamente dividido a una solu­
ción rápidamente agitada de30 cc (0,4 mol) de fosge­
no liquido en 100 cc de tolueno, mantenida a -102C.
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Luego se hizo pasar a través de la mezcla fosgeno 
adicional a razón de 0,37 mol/hora, durante un pe­
riodo de 70 minutos, a la vez que se aumentaba ía 
temperatura desde -103 a 8230, durante la adición 
del fosgeno. La mezcla de reacción se dejó que al­
canzara luego la temperatura ambiente y al cabo de 
64 horas la solución clara se sometió a reflujo* du­
rante 1 hora, después de lo cual la solución viró 
desde color pdrpura a un color oscuro. A continua­
ción se filtró y el filtrado se evaporó a sequedad' 
en vacio, para obtener 42,6 g de producto bruto, que 
se recristalizó sucesivamente en 200 mi de hexano y 
luego en 500 mi de pentano, para obtener 31,9 g 
(75,9% del teórico) de p(,Q^'-bis-(4-isocianatofenil) 
p-diisopropilbenceno. El análisis elemental estuvo 
muy de acuerdo con el teórico:

Encontrado: carbono, 78,86%? hidrógeno, 6,22%; 
nitrógeno, 7,4%

Calculado: carbono, 78,75%; hidrógeno, 6,10%;
nitrógeno, 7,07%.

EJEMPLO 16 -
,&('-bis-(4-isocianatofenil)-p-diiso-

propilbenceno.
Se disolvieron 102,5 g (297mol) de 

C(,CX'**bis-(4-aminofenil)-p-diisopropilbenceno, en 
1743 g de tolueno seco y destilado. A continuación 
se hicieron pasar 43 g (1,2 moles) de cloruro de hi­
drógeno gaseoso, al interior de esta solución, man­
tenida a reflujo durante 2 horas. Luego se hizo pa­
sar por la mezcla 96 g de fosgeno (0,98 mol), duran-
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te 85 minutos, mientras se mantenga la mezcla someti­
da a reflujo. Se obtuvo una mezcla marrón, claro que 
se evaporó en vacio para dar 141 g de una pasta vis­
cosa. Este producto bruto se recristalizó en 426 g 
de hexano destilado, para dar 86,1 g de producto que 
fundía a 75-79^0. El rendimiento fué el 73% del teó­
rico.
EJEMPLO 17 -

Derivado de dimetil uretano, de (X,^'-bis- 
(4-i so clanato fenil)-p-d ii sopropilbe nceno.

J

Se aSadió una suspensión de metanol an­
hidro (10 cc, 0,025 mol) en 5 ce de hexano seco, a 
una solución dep(, .('-bis-(4-isocianatofenil)-p-di- 
isopropilbenceno (0,7 g, 0,002 mol) en 12 cc de he­
xano seco. Al cabo de unos 15 minutos, empezó a for­
marse un precipitado. Después de dejar que la mezcla 
de reacción estuviera en reposo durante 88 horas a la 
temperatura ambiente, se retiró por filtración 0,75 g 
de producto (teórico, 0,8 g). Este material se re­
cristalizó en 10 cc de metanol para obtener 0,62 g 
de producto que fundía a 166-1683C. Luego se cris­
talizó de nuevo utilizando 25 cc de tolueno, para ob­
tener 0,4 g de producto que fundía a 169-1703C; ren­
dimiento final del 50% del teórico, sobre la base del 
diisocianato empleado. El análisis elemental estuvo 
en buen acuerdo con el teórico

Encontrado: carbono, 73,22%; hidrógeno, 7,08%; 
nitrógeno, 6̂ .8%.

Calculado: carbono, 73,01%; hidrógeno, 7,00;
nitrógeno, 6,08%



Los líquidos madre que quedaron después 
de la precipitación, se combina ron y se trataron pa­
ra dar otros 0,3 g de producto que fundía a 166-1683C. 
Con esto se obtuvo un rendimiento de 0,7 g o sea el 
88% del teórico.
EJEMPLO 18 -

Poliuretano de Q(,(X'-bis-(4-isociaiiato- 
fenil)-p-diisopropilbenceno, y 1,4-butano-diol.

Se preparó y se dejó permanecer a la tem­
peratura ambiente durante 5 días, una solución de 10 
g (0,0252 mol) de ¿x,(X'**bis-(4-isocianatofenil)-p- 
diisopropilbenceno, y 2,04 g (0,0225 mol) de 1.4-bu- 
tanodiol en 60 cc de acetona. La separación de los 
productos volátiles, a presión reducida, proporcionó 
un residuo de 11,6 g de polímero de una viscosidad 
inherente de 0,15, medido en dimetilformamida a 2530 
(0,5 g, 100 cc) y un punto de reblandecimiento compren­
dido entre 190 y 1983C oon descomposición, medido en 
el aire en un tubo capilar de vidrio. El análisis tér­
mico diferencial acusó endotermina de 1303C y 2053C 
en nitrógeno, y 150BC y 2973C en aire. Exotermia en 
el aire a 290SC. El rendimiento de producto fuá el 
96,3% del teórico.
EJEMPLO 19 -

Poliuretano de &(' -bis-(4-isocianato-
fenil)-p-diisopropilbenceno, y 1,6-hexano-diol.

Se preparó y se dejó permanecer en repo­
so durante 5 días a la temperatura ambiente, una so­
lución de 15,67 g (0,04 mol) de o(, ^  '-bis-(4-iso- 
cianatofenil)-p-diisopropilbenceno, y 4,6 g (0,039 mol)



de 1,6-hexano-diol, en 52,3 g de acetona. La separa­
ción de los productos volátiles, a presión reducida, 
proporcionó 21 g de polimero (teórico 20,3 g) que acu­
só un punto de reblandecimiento de 143 a 173-C con 
descomposición, medido en un tuvo capilar de vidrio.
El análisis térmico diferencial acusó endotermina en 
nitrógeno de 330-0; en aire, de 255-C y 3308C; y des­
composición en aire a 4008C. La viscosidad inherente 
era de 0,23 medida en dimetilformamida a 25^0 (0,5 
g/lOO cc).
EJEMPLO 20 -

Poliuretano da o(*, '-bis-(4*isocianato- 
fenil)-p-diisopropilbenceno, y 1,4-butano-diol.

Una solución de 52,93 g (0,133 mol de
(X ̂ (X '-bis-(4-isocianatofenil)-p-diisopropilbenceno 
en 175 cc de dimetilacetamida estabilizada con 0,02 
cc de cloruro de benzoilo se aSadió a una solución 
de 11,82 g (0,131 mol) de 1,4-butano-diol en 65 cc 
de dimetilacetamida a la temperatura ambiente. La 
mezcla de reacción resultante se calentó a continua­
ción durante 2 horas a 808C, y luego 1 hora a 12080. 
Con objeto de aumentar la viscosidad, se aSadió una 
cantidad adicional de isocianato (0,93 g; 0,0023 mol) 
mientras se calentó otras 4 horas a 12080. La mezcla 
de reacción se diluyó a continuación con 2 1 de ace­
tona, y el producto se recuperó, en parte por evapo­
ración del liquido madre. El rendimiento de poli­
uretano fuá de 60,1 g, o sea 91,5% del teórico. Te­
nia una viscosidad inherente de 1,23, medida en 
0,5 g/lOO cc de dimetilformamida, a 3080. El punto
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de reblandecimiento en un tubo capilar cerrado, en 
atmósfera de nitrógeno, fúé de 150-159^0.
EJEMPLO 21 -
A. Prepolímero

A 80 partes de diolpolioxipropilénico 
("Pluracol" P-1010, peso molecular 1000) calentado - 
a 702, ge aSadieron 66,3 partes de (X,CX'-bis-(4-iso- 
cíanatofenil)-p-diisopropilbenceno (concentración 
82,*7%; N00/0H = 2,l:l), calentado a 85^. La mezcla 
obtenida se agitó y conservó a 80-85^ durante alre­
dedor de 1 hora. Al cabo de 12 minutos, se observó 
que la viscosidad de la mezcla empezó a aumentar.' 
Después de un periodo de 1 hora, la mezcla viscosa 
se enfrió a 65^ y se comprobó que contenía el 4,5% 
de grupos isocianato libres.
B. Curado

Se mezclaron a 1102 durante 30 segundos, 
80 partes del prepolimero preparado en la parte A an­
terior, y 10,2 partes de 4,4'-metileno bis-(2-cloro- 
anilina). El producto se vertió en la cavidad de un 
molde previamente calentado a 11020 y se calentó en 
él, bajo presión, a 1302 durante 1 hora. La mezcla 
tenia un "tiempo de posado" de 3 minutos. El produc­
to moldeado se retiró del molde, se curó durante unas 
2 horas a 110SB y se envejeció a la temperatura am­
biente durante 7 dias.

Las propiedades mecánicas del producto 
se determinaron y figuran en la Tabla I columna A
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T A B L A  I
-A

Resistencia a la tensión, kg/om2 (ASTM 
D-412) Sociedad Americana 3e Ensayo de
Materiales
Elongación, % (ASTM D-412)
Mòdulo a 300%, kg/cm2 (ASTM D-412)
Después de 8 horas a 1503C:
Resistencia a la tensión, 
kg/cm2 (ASTM D-412)
Resistencia de desgarramien 
to, kg/cm (ASTM D-624)

Dureza Shore D (ASTM D-1484)
Fara la comparación se preparò un elastò­

mero tipico partiendo de un diisocianato conocido, 
metileno bis-(4-fenilisocianato) como sigue:

Una mezcla de 100 partes de "Pluracol" 
P-1010 y 52,5 partes de metileno bis-(4 fenilisooia- 
nato) se hizo reaccionar de 90 a 1003 durante 2 ho­
ras (NCO/OH =: 2.1:l) después de las cuales se com­
probó que el contenido de grupos isocianato era de

362 301

425 470
284 231

301

137 103

50 46

5,8%.
El producto (152,5 partes) se calentó 

a continuación con 25,3 partes de 4,4'-metileno 
bis-(2-cloroanilina) (NCO/NHg = 1,1:1) como se des­
cribe en la parte B de este Ejemplo. La composición 
elastómera resultante se envejeció a la temperatura 
ambiente durante 7 diás, y se sometió a ensayo. Los 
resultados, figuran en la Tabla I, columna B. (El 
tiempo de posado de la composición curada, fué de 1 mi-
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nuto aproximadamente).
Estos resultados indican que las nuevas 

composiciones elastómeras, se caracterizan por una 
resistencia a la tensión y un módulo relativamente 

5. superiores, y que la resistencia a la tensión no dis­
minuía acusadamente por el uso a temperatura elevada. 
La característica de elevada resistencia al desgarra­
miento, de este producto, constituye un rasgo nota­
ble y sorprendente. Además, la mezcla del nuevo pre- 

10. polímero y del agente de extensión de cadenas tiene
un tiempo de posado relativamente prolongado que, evi­
dentemente es ventajoso, ya que permite una amplitud 
correspondientemente superior al formular la compo­
sición del elastòmero final, en comparación con las 

15. mezclas conocidas que, como se ha indicado tienen un
punto de posado relativamente corto.

EJEMPLO 22 -
Parte A. Prepolímero

A 80 partes de un poliéster, "Multron"
20. R-14 índice de acidez 1,5, valor de hidroxilo 54,5

(producto de Hobay Chemical Co.), calentado a 903, 
se ahadieron 50,7 partes de o^,o('-bis-(4-isocianato- 
fenil)-p-diisopropilbenceno. La mezcla (NCO/OH =
3,2:1) se calentó, en vacio, a 1303 durante 30 mi- 

25. ñutos, con agitación. El producto contenía 4,5% de
grupos isocianato libres.
Parte B . Elastòmero

Una mezcla de 100 partes del prepolimero 
preparado en la Parte A anterior y 12,8 partes de 

30. 4,4'-metilenobis-(2-cloroanilina), (NC0/NH2 =.l,l:l),
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arnbos calentados previamente a 1103, gg mezcló duran­
te 30 segundos y luego se vertió en la cavidad de un 
molde calentado a 1353. Después de permanecer 15 mi- 
natos en el molde a presión y a 1353, la masa se re- 

5. tiró y se coró durante 3 horas a 1303. (Tiempo de po­
sado de la mezcla, entre 2 y 3 minutos).

Las propiedades mecánicas del elastòmero 
obtenido figuran en la Tabla II

T A B L A  II
10. Resistencia a la tensión, kg/cm2 303

Elongación, % 440
Módulo a 300%, kg/cm2 235
Resistencia al desgarramiento, kg/cm 130

Puede observarse por tanto, que, de 
15. acuerdo con este invento, pueden obtenerse composi­

ciones elastómeras caracterizadas por una excelente 
resistencia a la tensión.

N O T A

Descrita suficientemente la natura- 
20. laza del invento, así como la manera de realizar­

lo en la práctica, debe hacerse constar que las 
disposiciones anteriormente indicadas son suscepti­
bles de modificaciones de detalle en cuanto no al­
teren su principio fundamental. También se hace cons- 

2$. tar que el invento corresponde a cuatro solicitudes
de patente presentadas en Norteamérica námeros 
297.660 de fecha 25 de julio de 1963; 297.663 de 
25 de julio de 1.963; 297.685 de 25 de julio de 1963; 
nS 297.693 de 25 de julio de 1963 acogiéndose, por lo 

30. tanto, a los beneficios que conceden los Convenios



5.

Internacionales en vigor, siendo lo que constituye 
la esencia del referido invento y por lo que se so­
licita Pa.tente de Invención por 20 años en España: 
"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPUESTOS AMINO- 
ARILICOS"; caracterizándose por lo siguiente:

1§ - Procedimiento para la obtención de 
compuestos amino-arilicos, adecuados para usarse 
como agentes de degradación de la fórmula

10.

N

q

en la que A representa el grupo

Y representa alkilo inferior, amino o halógeno; X 
representa alkilo inferior o halógeno; n es un en­
tero de O a 4 a condición de que n no sea superior 
â 2 cuando X es halógeno; R y R^, que pueden ser 
iguales o diferentes, representan cada uno hidróge­
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10.

no, alkilo interior, aralkilo, arilo, aminoarilo o 
oicloalkilo; Rg y R^, que pueden ser iguales o dis'
tintos, representan, cada uno, hidrógeno o alkilo 
inferior; 3, es. 1, 2 o 3, m es un entero de 0 a 4 tal 
que la suma de m y ^ no exceda de 6; jo es 0̂  1 o 2 

siendo 1 cuando X es halógeno; los grupos -0-
^i

están acoplados a átomos de carbono no-adyacentes y 
el anillo bencénico central y no están acoplados al 
anillo A en una posición meta con respecto al grupo 
amino -NR^Rj, caracterizado porque una amina aromá­
tica que contiene por lo menos un átomo de hidrógeno 
en una posición orto o para con respecto al grupo ami­
no, y posee la fórmula

se hace reaccionar con un compuesto de la fórmula

en el q^e Z representa el grupo -C=CH^ o el grupo

H-A-N\ R3

R)Ó-OH, en presencia de, como catalizador, una arci-

15
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15.
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lia acido-activada. ^  ^  ^
23 - Procedimiento según reivindicación 

13, cai-actorisado por usarse como catalizador ara ar­
cilla que es una bentonita anhidra que contiene de 
40^ a 80% en peso de sílice, y de alrededor Je 3 &
4% en poso de alámina.

38 - Procedimiento según reivindica­
ción 13 o 2&, caracterizado porque la reacción se 
desarrolla a una temperatura de 603 a 190SC.

43 - Procedimiento según cualquiera de 
las reivindicaciones 13 a 3-) caracterizado porque 
como amina aromática, se utiliza anilina, N-metiü- 
anilina, N,N-dimetilanilina, N-metil-N-etilanilina, 
N-metil-2,6-dieloroanilina, 2,6-dicloroanilina, 
2-metil-6-cloroanilina, 2,6-dimetilanilina, 3-metil- 
anilina, 4-metilanilina, 2,3 y 5,6-te treme tilanilina 
o (X-naftilanilina.

53 - Procedimiento según cualquiera de 
las reivindicaciones 13 a 4-, caracterizado por usar­
se, como compuesto

tp-]
m

un o(j-hidroxi eumeno o un derivado de alcohol ben­
cílico.

68 - Procedimiento según cualquiera de
las reivindicaciones 13 a 4&, caracterizado por usar-
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estireno, 2,4-di cloroestir eno, ^-metilestireno, 2,4" 
dicloro-^-metilestireno, 1,4-diisopropenilbenceno, 2,6- 
dimetil-1,4-diisopropenilbenceno, 6 1,3,5-triisopropenil 
benceno.

7^.- Procedimiento segdn cualquiera de las rei 
vindicaciones 1 a 6, caracterhzado porque los aminogrupos 
del compuesto amino-arilico están acetilados, la aceta- 
nilida resultante se halógena, y el derivado halogenado 
se hidroliza a continuación para producir el compuesto 
amino-arilico halogenado.

8a.- "Procedimiento para la obtención de com­
puestos amino-a bQs", tal y como queda substancial­
mente descrito ^n la presente ¡moría.

Esta M  3 treinta y ocho hojas
escritas a máquina cara.

HEMICAL CORPORATION
<  ̂ Y
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