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Este invencidn se refiere & un proceso para

producir derivados de tetrancetil dieminas. Ios pro-

ductos son Utiles como componentes de composiciones

parse laver y blsnguear.
Ia N,N,N',N'-tetreacetiletilendianina fué
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endianina con aniidrido acétice & 130-14080, durante vee

) . ey ’ Toatente SO 55 R wr o
ries horas. Ia Fatenite de IX,UU. Fo. 3.023.732 &4 & cono-

s myerereeidn e J.HUw T A C e
cer le preparscién Ge WM, W gpiruacetiletilendiaming
al reaccionur cetona con H,N'~dimcctilmetilendioming cn

presencie de un catalizsdor de 4eide p-tolusnculidnico,

mente la misme resceiln veulizadn a temperatures entre
1002C, y 2002C, con wn catelizador de deido sulftwico.
Eotos métodos generaluente producen bajos rendinmientos de
un proGucto crudo lupure gue reguiere entengs purifice-
cidn,

La presente inveneidn es dirisida 2 un proceso
para preducir derivados de tetrmacetil diaminas Ge férumu-
ie generzl:

0 0 .

n it
CH, = O -
T3 TSR oR- g 9
Cliy'= ¢ NG - Cll;
1]

0 0

en la que R tiene la estructura defizida mds adelante,
&l reacionar cetons con (1) un Gerivedo discetilico Qe
we dismina de férmula general:

0 H H O

it J t L]

CH3-C'—N-R—N-—C—CH3

en la que R os (a) un grupo espzelador de hidrocerbduro

>~

elifético que tiene de 1 a 3 &ionos de cercono entre Los
dtomes de XN de los extremos, £rupo que pucde tener cubd

—

tituyenics unicos al mismo, gue ineluyen grupos &lifftioos



¥y éicloalifétices gue tienenJhasta 16 étowés de carbono,
grupos fenilo o fenilo substituido, 6 (b) un grupo espa-
cisdor aromdtico que puede ser un grupo Tenileno o fenile-
no subatitﬁido; o (2) uwna &isnina de férmula HQH;R'*NHE,
5. en le que R' es un grupo esgpaciador idéntico a R pere
que contiene cuando menos doa dtomos de carbono; wsando
deido fosférico, (de preferencie éeide ortofosférico),
como catalizedor, y realizando la reaccidén e une tempera-
ture entre 408C, y 1002C, aproximadamente, Es preferible
10. gue la mezcla de reaccidn contengs unua pequeila cantided
etective de azufre o un compuesto de azufre.
De esta maners, por ejemplo, la tetrascetiletil
“endiening es producida al reaccionar cetona con etilendiag
mina ¢ diecetilendismina., Ia tetrascertilmetilendiomina,
15. gin embargo, es producida el reaccionar cetona con diece-
tilmetilendianina. AuUn cuando podriz parecer posivle pro
dvucir N,N,N',N'-tetrecetilmetilendiaming por reaccién de
cetona con el cbmpuesto de Giamina maetriz, ese corpuesto,
por ejempld, metilendiamina, no es un materisl disponible.
20. Otrog resctantes de amina ilustrativdés incluyen butileno-
~1,2-diamina, butileno-l,3-dianina, 2-metilbutilenoc-l,3-
diomina, l-metiletilendiamina, discetilbencilendismina y
fenilendiamina. Aun cuizndo la especificacidn discutbe lap
ganente ¥y explica le invencidn en términos de los reactan
25. tes y productos de "etileno'", ha de entenderse gue la di-
vulgacion se eplica a la familia de resctantes de diamina
definidos y los productos de tetraacetilo producidos de
log mismos por el procese de la presente invencidn,
La»reaccién entre la ﬁiamiqa ¥y la cetona para

30, formar derivados de tetrsacetilo es una reaccildn por etaw
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pag., Cuando se reacciochs evilendiamina con cetona, we fop

& la diacetiletilendisaina, prohoblemente geguido por la
formucidén de le triscetiletilendismina y lueso la tetra-
acebiletilendiamina, EL cowpuem#o de discetilo puede E91
mismo proucirse por la Iﬁucblén de la diamina con cetona
aln en augencis de wn catelizador. Il compuesto de diamce
tilo puede aslmismo prepararie por otros métodos couw,
por ejemplo, por las reaccidén de formaeldehido con acectumi-
da, dads a conocer en le Patente de los Zatados Uni
3.228.983. 1la resccidn de cmtona cen diaeotiletileniiam&
na pars formar el producto de tetraacetilo reguisre la
presencia del catalizzdor de dcicdo fosférico pars obtenexr
el preducto de elta calidad y altos rendimientos caracte-~

risticos ael vroceso €s la presente invencidén.

Cuzndo ls reaceidn no es rezlizeds & términar,
la mezcla de reaccién contendrd el intermedio triacetilo
asi coxo el producto tetraucetilo desezdo. Ia relacidn
de reaccidn disminuye considerablements el final de la rg
eccién cuando la concentracién del intersmcdio de triaéet;
lo en la mezcla de reaccidn es baja. Ia recccidn puede
reclizarse como un proceso por carzey 6 de un proceso con
tinuo. Al funcioner como un proceso pOY cerzes, e nda
econéuico perer la resccidn antes de terainar ¥ reéiclar
el intermedio de itriacetile sein resccionar &l recipiente
de reaccilén para la sigulente carga, El proceso continuo.
evita granfeménte este probleme y es prefrido.

El catalizedor de 4cido fosférico es utilizado
en pequelbias cantidades efec as. Aun cuando pequeiias

-

cantidades del catallz dor Ge &cido Tosidrico resulisn on

- un proceso ﬁtil, se obtienen relaciones de reaccién mds
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répidas cuando se usa cuando menog 2 %'aprox:mauggbv+e,
bazado en el reactunte de agina. Ep preferido usar entre
4 y 5 % aproxisadsmente. Pueden ussrgse centidedes mayores
del catalizedor pero no tienen efecto benéfico adicionel.
Pure fines pricticos, no 5o utilizen més aque un 10 % de
écido fosférico como el catalizador,.es preferido el dci-
Go ortofosférico pare producir directamente productos ds
alta calidaed y color claro. Xos otros dcidos fosféricos
tienden & producir productos con caracteristicas de color
menos deseables, por eéjemplo, pueden tener vn color limpl
do transparente 6 aun canela; que requiere purificaciin

para obtener las ceracteristicas de producto e ecalidad

_superior.

Ia reaccién se realize de preferenciz en un di~
solvente. Pueden usarse wn gran ndmero de disolventes or-
génicos. Los mejores Gisolventes son aquellos que disuel
ven cantidades suficientes del producto de tetrzucetilo,
asl como los productos de reaccidn intermedia antes des-
critod, Los disolventes preferidos son ClOPO'O“ﬁO, ECem
tona, tolueno, los scetstos de alcuilo y varticularmente
los acetatos de alquilo inferior, los disolventes sromdii
cos clorados y particularmente los cozpuestos de monocle
elicarilo y bieiclicarilo cloredos, tal como los cloroben
cenog y los cloronaftalenos. Se nan obhienido resultados
éptimos con cloroformo,

Ia resccién es reslizaede de preferencia a tempg
raturas entre 402C y 1009C, sproximadamente, dependiend
en gren medida del punto de ebullicidén del disolvente uti

ligzsdo, Las relacionez de reaccidén disminuyen conside~

" rablemente si se euplee une ter nbratura de resecién infe-
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rior a :2;090. Ias temvers twa.:. 55111,1*3 Mg» 195900%. apro-
rinadanente inecrementan la formaecida de sub-productos, rg
dundsndo en rendimicnios inferiores del producto deseado.
Ie reaccifn es realizada de maners preferante o una tenpe
returs entre 508C y 8520,

Se ha descubierto que la presencia de azufre en
1z mezcle de reamccidn tiende & inerermentar 2l rendiziento
y mejorar le calidad del producto. X1 efecto de la adi-
cién de azufre es mds pronunciado en operscidén contiauz
como es aparente del Ljemplo 6 Ce la presenté. Aun cuan~
do-aon Utiles pequeiias cantiﬁgdes efectivas, ten pequelics

b

cono 0,2 % de azufre, es preferido usar cuando nenes 1 %

-en peso, basado en el reactante amina. Pucden usarse con

tidades maycres pero no demuestran tencr ciectc benéfico
adicional. Xl azufre elemental, aunque ¢s siectivo, tiew
ne el incounveniente de ¢ue el producto obtenido tiene un
ligero olor gque es féeilmente eliminable por trataniento
al vacio, Il uso de compuvestos de asufre tal conc feng
tiazina y tio~m-cresol de metilo logra la mejora dc ro-
accidén desesda sin ocasionar oloer

Los giguientes ejenplos ilustren mds la inven-
¢idn. Todes las peries 6 los por 01ento especificados
en la solicitud son en peso,.

EJEPTO 1. .

Un matraz de tres cuellos, de 3000 ml. con in
dentaciones d¢ divisidn, equipado con un szitador do la-
boratorio, un termdémetro y w condensador, fué cargada
con 1,200 ml. de cloroforro, 120 gramos (2 moles) de eti
lendiawina y 7 gramos de dcido ortofoaférico. Ia mezcly

fué agitada y calentada & 50-55¢C., y fué intreducide co-



ER

10.

15.

20,

250

30.

tona a través de un tubo de entrade con un candal de
0,0337 mol por wminuto, durante cuztro horas. Ia recceeidn
fué luego enfriade a -82C. con buena sgitacién. Ios s61i
dog fueron separcdes por filtracidn, lavados dos veces
con cloroformo frio a ~202C. y luego secados bajo presién
reducide en wn eveporador para dar 332 graxos de producto
blanco y cristalino de N,N,N',N'-tetrascetiletilendiamina,
El disolvente fué luego evaporedo del licor madre para
prOporcionar una cantided adicional de 82 gremos de pro-
ducto, resultando un rendimiento total e producto de 87 %,

Se repitid el procedimiento anterior con excep-
cibén de cue fueron wsados 7 gramos de dcido sulfidrico en
lugar de los 7 gramog de dcido ortofosférico. Fueron ob-
tenidog 266 gramos de N,N,N!,H'~{etrazcetiletilendianina
para un rendimiento de 59 #. El experimento fué asimis-
no repetido usendo 7 gramos de dcido p-toluensulfénico en
luger de los T greaues e &cido ortofosfoérico, pare obie-
ner 290 gramos de NW,N,N' ,N'-tetraacetiletilendiamina cru~
da para un rendimiento de 61 %. In cada uno de. estos
dog Ultimos cesos el producto crudo fué un mzteriel de in-
color.
EIBPLO 2.

Se utilizé el procedimiento ¥ el aperato del
Ejemplo 1, sin el uso de deido alguno. Te observéd un con
sumo comrpleto de la cetona en las priceras dos horas de
operacidn, después de lo cuzl se pard el consumo de ceto-
na. Desﬁués de filtracidn de la mescle de resccidn, fue-
ron recogidos 212 gramos de g6lidos blancos y cristalinos.
Estos fueron secsdos y enalizados y se comprobd gue exan

de W,N'-discetiletilendiamina., Se obtuvo une cosecha zdi
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cional de 72 grames de este produsto por ovaporaciiu del
‘disolvente baje prezidn reduveila. El renfiziente total
de N,i{'~diacetiletilendiaming fué de 99,2 [

EJIPI0

.

Se whilizé el mismo dparato del ejemplo 1,-‘

El matrsz fué cergado con 1,500 nl, de zcetona,
45 gramos &e¢ N,N'-@discetiletileniiamina y 2 gremos de dei
8o ortofosférice como el catalizuador. Ia nezela de reac-

eidn fué egitada y celentuda & 5020., ¥ luego Fvé iniro~

-

ducide cetonu derntro e la megelz de reaceldn & ung pro-
porcién de 0,031 mol por ninﬁto, por 20 minvtos., Is meze
cla de reaccidn, despuds de édata, fué pricticamente inco-
lore, mostrando una lecturs de mence de "1% sobre le esen
la de colcf Gardner. (Ias Hormso de Colcr lerdner para
liguidos som un juego de 18 soluciones; la uds obscurs,
118", eg iguel en intensidad s uvma solucidn de 3 granos

do dicromato de potasic en 100 ml. de &cido sulfurico
concentrado, Cada soluciébn es 50 % mds ohseura que 1a 850~
lucién anterior). EL 4eido fué nevirelizedo con cerbonzto
sédico enhidro seco. Iz mezela de reaceidn fué filtrada
pars eliminar el 50 e csrbonsto cédico anhidro y el
Tosiateo de sodio formado en la etupa ée neutralizecidn, y
el filtrado fué eveporsdo para eliminer ei disolvente de
acefona, Ia N,N,N',R'~tetracaetiletilendiamina cruda mos
tré menos del color "1" en la Hescals Gardner en una solu-.
cién de 10 % en cloroformo,  Fueron obtenidos 73,6 gra;
mos del producto crude indicando un rendimiento prictica-

mente cuantitetivo.

Se utilizd el mismo proceéimiento y aperato con

excepeidén de gue se usd 1 mli de dcido sulfirico concentra-
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do en lugar de los 2 gramos de 4oido ortofosférico.

El proceso resvlio en la produccién (después Ge recrista-
lizacidn en tolveno y lavedo con hexano) de un rendimien-
t0 de 22 ﬁ'de eristales emerillos de N,H,N',H'-tetranceti
letilendizming. E1 producto mostré una lecturs de "4,5"
en le escala Gerdner en una solueién de 10 % en clorofor-
mo. Uns operacidn similar se realizd con excepcién de
gue el dcido ortofosférico fué reemplazado por 2 gramos
do deido p~toluensulfénico, para producir, después de pu-
rificacidén, 26,6 gramos de un producto color crema (37 %
rendiniento) mostrando un color de "2" en la escala Card-

ner en une solucién de 10 % en cloroformo.

Se repitid el procedimiento del Ejemplo 3, con '
le excepcién de gue se usé acetato de stilo couo disolven
te de resccibn en lugar de la acetonz. Los reswliados
fucron generelmente similares a log deséritos en el Zjet.
plo 3.  Ios productos obtenidos usando el catalizador
de deido oﬁtofdsférico nostraron wn color Gardner de me-
nos de """, El producto correspondiente pera la opera-
cién en que se usé dcido sulflrico, tenils un color Gard-
ner de "8,5" y el de la operacidén en qus se vud 4dcido p-
toluensulfénico tenia un color Gardner de "3,5".

Se utilizd el aparato deserito en el Ljemplo 1.

Bl matraz fud cargado con 1200 ml. de tolueno,
36 gramoé de la N,N'-diacetiletilendiamina y 1 mi, &c dci
do ortofosférico. Ia mezcla de reaccidn se calentd a 953C.
con bugna agitacidén y rfué introducida cetona dentro de la

mezela de reaccidn con un cawdal Ge 0,0206 mol por minuto

—
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por 30 -minvios misniras se menticne la tenporstura a 94~

g95¢C¢, Después de pararss el flwjo de cetonaz, la mezcliu
de rezccidn fué agitada durante 5 minutos mds, y luego en~
friada 2 28C. Los cristales formados fueron filtrados y
lavados con hexano, resultando 31,5 gramos de gbélidos.

El licor madre fué evaporadc dzndo otros 21,2 gromos do
una secgunda cosscha del producto, pera un reandinisnto to-
t2l de 91 & de N,H,H',N'wtetrascetiletilendianmina,
EJEMPLO 6,

Un matraz de cuatro cuellos, de 3000 ml,, con
indentaciones de diviaidn, fué cguipado con uwn agitsdon
de leboratorio y un tuwbo de entrada de cetonz, similar
al descrito en el Ejemplo 1. EL tercer cuello fué conec-
tado a un ramal latercl con une probeta para carge ebilen
dismina en una abertwra y un condensador en lg oira. Il
cuarto cuello fué usado para sacar el producto durante lg
operacién. Bl matraz fué cargado con 12C0 ml, de clordo~
formo, 350 gramos de N,N,N',l'~tetraacetiletilendianina,
10 gramog de N,N'Qdiaoetiletilendiamina ¥ 10 grauos de
dcido ortofosférico, fando un volumen total en el matraz
de reaccidén de 1500 nl, aproximadamente., Io mezcla de rg
aceidn fué calentada = 602C,., y mantenida a ésta tempera-
tura durante la operscion por medio de un baiio de égua ca
liente.

Ia probeta se llendé con etilendiamina ccmercial,
ensaye 98-98,6 #, diluida con wa volumen iguel de cloro-
formo, Ia etilendiamine fué cergzoda dentro de la mezcla
de reaccibn a wn gasto de 0,27 mol por hora, mientras se
cerga de manera simultdnea cebona con un caudal de 1,032

moles por horas Una parte alicuota de 150 ml, de la mez-
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cla de resccitn se retlrd del nmat mai %J@B&HQ&\ eede 30
minubos, Este parte allcuota se enfrid a 259C, y fué il
trada. Los sdlidos recosidos en el filtro fueron sscados
en wz evaporador y pesados. El licor : madre fué reciclado

5. dentro del matraz de reaccidn. Une. pecusiie purza, aproxi
madamente 5 %, fué retenida y fué reemplazade con cloro-
formo fresco. Ia purge fué evaporada bajo presidn reduci
da y el producto de N,N,N',N'-tetrsacetiletilendizming en
esta purgs fué aislado por cristalizaciin.

10. : Se hicieron cuatro operacionss por el proceso
continuo descrito arriba. Lés resultados fueron:

OPLRACION I - ©Egta operacidén fué operadsa si-

guiendo 1a descripeidn anterior durante 16 horas. In las
primeras 6 horazs, el producto fué obtenido como zdlidos
15. crigtalinos, bluncos y la mezcla Ge reaccidn era prictieg
mente incolora. Sin embargo, después de mds de seis ho-
ras de operacidn, la mezcla de reaccidn comenzé a descolg
rear y se hizo obscura después de 16 horas Ge operacion.
El prouacto obtenido en las éltimas horas de operacidn
20. fué café amarillento, indicando que fueron formados en es
ta operacidn sub-productos de color.  El rendimiento del
‘producto en las primeras 6,5 horas de operacidn fué de 863,
pero disminuyd & 74 ¢ después de 16 horas de operacidn.

OPERACION IT ~Tgual a la operacién I, con excep

25. cién de que fueron agrezados 2 gramos de azufre a la meZ-
cla de reaccidén. Esta operacién, se efectdd durante 21 ho
ras, con los sigulentes resultzdos:

» 1. Después de las primeras 6,5 horas de opera-
cién, se recogieron 374,4 gramos de producto cristalino y

30, blanco. El total de et¢1enulam1na alimentada en ests pe-
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riSﬁo_fué de 105 gramos (1,75 moles). EL rendimiento
fué de 93,8 . Ia mesclu d renceldn era pricticamnente
incolora.,

2. Despuds de las scrundas 6,5 horas o opera

cidén, se recogieron 373,6 gramos Gel producto cristaline

¥ blanco, que correcponde & wn rendimisnto de 93,4 % ba-

sado sobre la etilendiemina comercial alizenvada.

3. Despuds de 8 horas adicionzles de opera-
¢ibn, se obtuvieron 460,171 gramos del producto cristzline
¥ blanco. Ia sllimentzcidn de etilendiamina en este perig
do fuéd de 130 gramos (2,16 moles). EL rendimiento fud de
93,4 %.

Despubs de 21 horas en operacidén, le canti
dad total del producto de N,N,N',F'~tetrascetiletilendia-
ning obtenido fué de 1200 gramos, y la cuntidad total de
etilendianmina curgada dentro del maetrsz de reascidn fué
de 340 gramos. Bl rendimiento fué de 93,5 %, basado en la
alinentaci dn de etilendiamine comercial, que teniz una ri
queza de 98—98 6 %. ¥l rendiniento basado en 100 % de
etilendiamina fué por tanto de eproximadanente 95 .

QPERACION TIT - Igual & la operacidén II, con

excepeidn de que se usaron 10 gramos de &cido sulidrico
cono catalizador en lugar del deido ortofosfdrico. Ia
mezela de resceién se volvié smarills en los primeros 30
minutos de operacion y la primcers coseehe de producto ob
nido fué asimismo anarilla, Dozpuds de dos horas de Ope-
racibn, la mezela de reaccidn ya estaba obscura y la ope-

racién ge retird.
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OPERACION IV - Iguel a la Operacién LI, con

excepeidn de qué se usaron 10 granos de 4cido p~toluensul
Ténico como catalizador. ILa nezcla de reaccidén comenzé a
descolorear en dos horas y la primera cosecha del produc-
to obtenido fué de color crema, siendo las ulteriores de
color amarillo. Ia operacidén fué detenida despuds de 6
horas de operacidn cuando ls nmezela de reaceidn ya se én-
contraba obscura.

EJEVPLO T,

Se ved el procedimiento del Ejemplo 3. Sin en
bargo, se usaron 42 gramos de N,H'-diacetilmetilendianmina
en'lugar de 45 granmoy de N,K'-diascetiletielendizmine. 3e
Obtuvieron 65 gramos de H,N,H!',N'-tetraccetiletilendiami-
na cruda con un color menor & "1" sobre la escala de Gard
ner en una solucidén de 10 % en cloroformo. El rendimien-
to fué de 95,6 %.

EJREPTO 8.

Se usd el procedimiento del Ejemplo 3, con ex-
cepcién de que se usaron como reacfante 45 gramos de etl
lidendiaminadiacetato, de férmulia:

y 0
CH3 - 0w H~CH-HE ~ C - CH3
Después de evaporacidén del disolvente, se¢ obtuvieron 72
gramos (rendimiento de 98,7 %) de material cristalino y
blanco, gque fué identificado como N,N,N',N'-tetraacetiletz

no~1,1~8iamina de férmula:



" 1 * Y
;\n\i !»,:“
o3

3 S
el
R0 A0S

(el

5.

. BIZHPLO 9. _

Se usd el procedimiento del Ejemplo 3, con ex-
cepcidn de que se uiilizaron como reactante 65 graucs de
benciliendlandnadizscetato, dz férmula:

0 0
lo. ‘ it 1

i
b ad bnad 77 Laud - ‘- v| i - b .E
CHy = C - KH - CH = T = C - CH,

El rendiniento de producto blanco y cristzalino fué de 88
gramos, gue corresponde a 94,7 % basado en la aliuente~
eién.

15. El producto fué identificsdo como N,N,H' ,N'-tetraacetil~
bencilidendigminz, de férmula:

0 0

n "o

CH, - C . c<cH
37 NyaoH- 5 3

Hy = G N0 - Ch
- . %

20, 0 0

EJPLO 10,
Se us6 el procedimiento del Ejemplo 2, con ox-

cepeidn de que se usaron como reactanie 216 gramos de pe
25. fenilendismine purificada en luger de los 120 gremos de

etilendiamina; Se obtuvieron 370 gramcs de sélidos blen

cos de N,M'-discetil~p~fenilendicmina, X1 rendimiento

fué de 96,4 4% tebrico.

EJEMPIO 11,

30. Se us6 el procedimiento dsl Ejemplo 3, con ex-
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cepcidn de que se uwsaron come reactantes 60 grenos de la

‘W,H'~discetil~p-fenilendiamina ocbtenida en el Ejemplo 10,

Pespﬁés de eveoporacidn del disolvente de reaccién, se ob-
tuviercn 80 gramos de producto blenco de N,N,N',H'-totra-
acetil-p-fenilendianina. Tl rendiniento fué de 91 % ted-
rico.

BIZNPLO 12,

Se usé el procediniento del Ejemplo 6 = Opera-
cién II = con excepcldén de que se sustituyeron 2 granos
de fenotiezing vor azufre. Después de 21 horas de opera
cidn, el rendimiento de tetreacetiletilendianing fué de

94 #% y le nmezcle de reesccidn fud practicamente incolora,

-BJZMPLO 13,

Se usé el procedimiento del Ejemplo 12, con ex
cepcidn de gue fueron usasdos doa gramos de tilo-m-cresol
de metilo en lugur de la feroviazina.

El uso de dcido ortofosférico como catelizador
en la sintesis, redundo en rendimiéntos superiores y me-
jorééé pureze del produbto ervdo. 'El uéo de uno de losr
otros dcidos fosféricos como catalizador de recccidn asi
mismo redunda en la produccidn de los productos de tetrsm
acetilo con buenos rendimientos. Ios resuliados mejore-
dos son agimismo obtenidos wiilizando los otros disolven
tes preferidos, tal como los derivados de benceno clora-
dos y los gderivados de naftaleno clorados. Los mejore5 

regultados fueron obtenidos con cloroformno,
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Deserite suficisntemente la noituruleza del in-

vento, asi como la maners de realizarle en la prdectica,
debe hacerse constar gque las disposicicnes anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de¢ detalls
en cuanto no alteren su principio fundamental; tambiér
se hace conster cue el inventio se refiere a une solici-
tu& de patente presentada en Forteamérica, con fecha 13
de marzo de 1968, bajo el nfuwero Ser. No. 712.597, aco-
giéndose por lo tanto, a los beneficios gque couceden los
Gopvenics Internacionales en vigor, siento 1o gue conati
tuye la esencia del referido invenfo ¥ por lo que se uo-
licita Patente de Invencidn por 20 alios en Espafa, sobre:
"Prﬁcedimiento para la obltencidn de tetraacetll dlaminaahy
caracterizéniose por lo sizuiente:

| 1.~ Procedimiento para la obitencidn de tetra-

acetil disminas de féraula general:

0 0
n o )
CHy -~ C; c-0cHd
CH3 C>N “R- c'{3
3 h 0" i - ‘3
0 0

en la que R significa wn grupe espaciafor de hidrocar-
ﬁuro elifdtico teniendo de 1 & 3 dtomos &e carbono entre
los dtomos Ge niitrdgeno flanguesdores, srupo que puede
tener substituyentes unides al mizmo, incluysndo grupos
alifdticos y cicloaliféticos teniendo hasta 16 dtomos de
carbono, grupos fenilo y fenil subgtituldos 6 un grupo
espaciador aroxzdbtico que puede ger wn grupo fenileno 6

fenileno sustituldo, caracterizado porgue se aace reac—
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cionar'cetoﬁa con una diacetildiamina de férmuls genersl:
0 H H 0O

" t ] 1]

CHB “CwNwR-N=-C-~-CH

.

3
en la que R tiene el significado anteriormente indicado.

2.~ Procedimiento sestn la reivindicacidn 1, cg
racterizado porqus se hace reaccionar cetona con una diaf
mina de férmul:

Holt = R* - NHo

en la que R' es un grupo espaciador idéntico a R pesro
teniendo cuando menos 2 4tomos de carbono, en presencia
de una cantidad pequefia pero efective de dcido Ffosférico,
de preferencia dcido ortofosférico, como catalizador a
una temperatura de 40¢C a 100¢C, aproximmdsmente, de pre-
ferencia de 502C a 95¢C,

3+~ Procedimicnto segin le reivindicacidn 2, ca
racterizado en gue la mezela de reaccidn contiene asimis-
mo uneg cantidad pequefia pero efectiva de szufre 6 de wn
compuesto de azufre.

4.~ Procedinmiento segin la reivindicacién 3, ca
racterizado en gue el conrpuesto de azufre es fenotiazing
6 tio-m-cresol de metilo.

5.~ Procedimlento segun lagreivindicacidnes 1
a 4, caracterizado en que la mezela de reaccidén contiene
asimismo un disolvente orgdnico.

6.~ Procedimiento zegin la reivindicacidn 5, ca
recierizado en que el disolvente orgénico es c¢loroformo,
acetona, tolveno, un aceteto de alquilo, 6 wn compuesto
clorado monocielicarilolé bicidicarilo.

T.- Procedimiento segin las reivindicaclonss i

Va.G, caracterizado en que R y R' son dH20H2—.
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a 7, caracterizado en gue el catalizador de deido Losid~
rico eatd presente en la cantidad de 1 % a 10 ¥ aproxima
damente basado sobre el reactante de amina,

8.~ Procedimiento para la obitencidén de tetra-

- acetil diaminasy tal ¥y cono gueds sustancislmente deseri

to en l& presente Nemoris.
Lsta Memorisa consts de dleciocho hojas escriw

tas a méguing, por une sole card. / 13 MAR ﬂsg
4 /Madrid,

i

4FRIC CCRPORATICKH,

& GOMEZ ACEBO Y MUDET
e pl Elrmicio: F. Heendndar Butz
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