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- PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE N-ACILOIL-N'-
ALQUIL-ALQUILENDIAMINAS.- '

Sobicitande:  BASSELLA FARBWERKE MAINKUR AKTIENGESELLSCHAFT,
entidad alemans, residente én Hanguer landstrasse
526, 6000 Frankfurt a.M.- Fechenheim, Répiblica

Federal Alemans.-

Le invencidn se refiere a un procedimiento pam
re preperar N-aciloil-N'-alquil-alquilendiamina de la fér-
mula general I: | Q 1
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-de carbonos del resto R2 puede estar interrumpida por azufre,

en la cual, R es un resto bivalente alifdtico, cicloalifdti-,
co, aromdtico o biciclico, que forma un anillo de 5, 6 & 7 ol

labones conjuntamente con el grupo dicarboniiamino, Rl es
2

'hidrdgeﬁo o un resto alquilo de 8 a 12 dtomos de C, R e#

[l

» |
un resto alquilo de 8 a 22 4tomos de C, n significa el mimero

2,3, 4, 56 6.

I
: !
En los compuestos de férmula general I, la cadena !

el grupo -NH- o preferentemente oxfgeno, i
En la férmula general I, el resto R puede repreaenJ

tar especialmente los siguientes restos bivalentes:

~CH,CHy - ’ -CHZCHZCHZ— ’ ,~CHéCHéCH20Hé- ’

oty w2
«CH=CH~ - ~C=CHm ’ -C—CHQ-
G6H5 _ E
. ' :
R%~C~CH pere B° = H 6 CH, ;
1
~CH-CH-
~ .
pa [
~CH~CH~ 7 S
Cl
Cl
// o ‘
O g |
c1 ’
Cl
R
: Rs 4
v para R4, Rs,_Rs, R = hidrdgeno o alquilo
g6~ N~  con 1~6 dtomos C
RT -
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RS r4 7 _ ,l
Rs-‘z?—ﬁ< para 2%, 20, B0, B, B2, % = hidrégeno
R7 . o alquilo con 1-6 dtomos de C

R 9

it

parsa rt a Rll hidrégeno o
alguilo con 1 a dtomos de C.

2

R significa ﬁreferentemenﬁe alaquilo estedrico y n signifi-

ca preferentemente el mimero 3.

Ios compuestos de férmula general I pueden fabwri- }
carse por transformacidén de una N—alquil-alquilendiamina‘ |
de fdérmula genersl II .
H ' RY

N-(CH,), ~N_ II
H R
con un agente acilador de férmula general TII

0

"
,C =X .
R ~_ . o III
S o
"
0
2 y n las significacibnes ya dadas y en las

13

téniendo R, Rl, R

que X, X = ¢l, Br, OH, Oﬁ13 (para R™ alguilo con 1 a 4 dtod
mos de C) o X 6 X; significen conjuntamente en la férmula
ITI, -0-., Normalmente X y %! tienen la misma signifiéacidn E
o constituyen conjuntamente -0-. Los agentés de acilacidn E
|

de ia férmulae general II son entonces, cloruros de dcidos,
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bromuros de 4cidos, ésteres alquilicos o anhidridos de Zcido

dicarboxflicos de la férmula general IV:

JRPRSOU— /. I

N Go0H H i
5e ;
0 bién son éstSS mismos dcidos dicarboxilicos. ;
Los 4cidos dicarboxilicos de la férrula general IV}
son conocidos. Ios siguientes dcidos dicarboxflicos o los
cloruros de dcidos o bromuros de dcidos, ésteres algquilicos
10. o anhidridos derivados son los especialmente indicados parsa
la elaboracidn del compuesto de férmula general I:

"Acido succinico,

Acido glutédrico, | . -
Acido adipico,

15, v Acido -maléico,
Acido éitracénico,

Acido itacénico,

Acido 1,2~diclorosuccinico,

Acidos alquil-sustituidos de férmula
. I
20, ) HOOC-C-CH2~COOH i

R3—L~CH3 para R> = H ¢ ot |
].

Acido 1,2 ciclohexan-dicarboxilico,
25, - - Acido 1,2 ciclopentan-dicarboxilico,
.Acido ftdlico,

Acido tetracloroftdlico, . . !
Acido tetrahidroftdlico,

Acldos ftdlicos alquilados de la fdrmula
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para rt & 7 = alquilo con 1
g 6 dtomos de C.

Acido naftdlico,

Acidos naftélicos alquilados de la férmula -

-~ -

para R4 8 hg = alquile
con 1 a 6 4tomos de
carbono

-Acido endometllentet:ahidrofté]1co,

 Acido aifénico,

Acidos difénicos -alquilados de la férmula -

para rt a Rll = alquilo
~con 1 a 6 dtomos de C.

Los anhidridos de los dcidos succinicos alquzlupuu-

tituidos ya mencionados pueden elaborarse por transforma~

cidn de un hidrocarburo de la fdrmula general V, en el que

3 Ly s OH
R” =H O.CH3
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" bricacidn de e30s compuestos.

"p.8j., acetilados y a continuacidén alquilados con un agen-

“to R2 como también Rl significa un resto alquilo del tipo ya;

P :
CH 0=C C=0 CH 0=C ¢=0 : ;
' VI VII

?
| i
con un anhidrido de 4cido maleico (férmula VI) a una tampera%
ture de reaccidn de 120-170¢ en presencia de perdxido, p.ej.§
N9.202 o peréxido benzoflico. Los otros 4cidos dicarboxfli- i
cos son compuestos bién conocidas de los que pueden sinteti—g
zarse 10s cloruros de dcidos, bromuros de dcidos, anhidridos |

- . . - |
y ésteres segun los métodos generales conocidos pars la fa- |

Ios N-alquil-alquilendiaminas de 1la férmula general
IT pueden fabricarse f4cilmente para n=3 adicionando una amiy
ﬁa de férmula %eneral NHR1 R2 en el doble enlace C=C del
acrilonitrilo, reduciendo el grupo nitrilo del producto
intermedio & un grupo amino.

Para fabricar compuestos de férmula general II

pueden también alquilarse de manera conocida, mediante agen-

 tes alquilantes, una diamina de fdrmula general HQN(CHZ)nNHQ

Agentes alquilantes apropiados son, por ejemplo, cloruro de
glquilo de férmula Cl-Rz. Se obtiensn asi compuestos de ér~|

muls HZN(GHa)nNHRZ. Estos compuestos pueden ser acilados,

te alquilante como p.ej. un c¢loruro de alquilo de férmula

C1-R*.

Después del desdoblamiento del grupo acilo, ue oh-

tienen compuestos de la férmula general II en las cuales tnnl

mencionagdo.
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La transformacidn de la Nualqull—alqullendlamlna ae
la fdrmula general II con el agente acilador de férmula ge-

‘neral III se realiza con éxito en un disolvente apropiedo
inerte. Disolventes apropiados son,lp.ej., hidrodarﬁuros’

5. alifdticos y aromgdticos como p.ej., xilol, toluol, ﬁecalina,
tetralina, ete. la transformacidn se realiza normalmente a
una temperatura entre 8 y 180¢C y se termina por lo general
en un plazo de 1 a 3 horas. Ios produétos de la reaccidn;

que se van formando en €l transcurso de la reaccidn, agua e

10. | la acilacidn con los deidos dicarboxflicos libres o'anhidriml
dog y alcohol bajo en la acilacidén con un éoter, se irdn oliﬁ-
minando por déstilaci&n a medida que se formen. En la acila—l
c1én con anhidridos de 4cidos dicarboxflicos, lartransforma~:
ciér se evidencié como particularmente de exito & una temperaL
15, “turea de 140-1509. El rango preférencial para la. acilacidén

con ésteres, es de 120-130? y si se efectia con deidos libresP:

1209, Para completar la transformacidédn puede sei nesAcpYio,

espe01a1mente en la acxlacldn con dcidos libres, condensar |
posteriormente 8 una temperatura de 100 a 110¢C durante 1 a P
20, | horas a baja presién, preferentemente & una presién de 20 e °f
- Torr, es decir, ir eliminando por destilacién los projuetos
de reaccidn’que se vayan formando, como agua ¢ alcohol.

Los éompuestos de férmula geéefal I son general-
mente de color amarillo-castaflo, a veces de alté viscosiaad,;
25.‘f: gin punto de fusidn bién definido, son sorpresivemente mu&

adecuados como elementos auxiliares para el tefiido de polia-

crilonitrilos o poliéster con tinturas bédsicas, retardadicyr
temporario con una sorprendente poca permanencia ¥ alto roﬂ@r

de igualacidn.

!
30. ) Las fibras de pollacrilonltrllo o poliéster da mndi'
S5 %UTY

,“ 5. L T Wi
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- eidn de agentes auxiliares igualadores especiales, llamados

tos hidrocarburoc hidréfobos de cadena larga, tienen la des-~ |

las fibras de poliacrilonitrilo se reservan tenazmente y re-

"evitar ese tipo de tefiidos defectuosos y las consacuentes

. pérdidas de sustancia colorante, se utilizan frecuentements

. més sencilla. Permiten, tambidn en casos de sobreddsis acci-

ficacién d4cida pueden ser teflidas con sustancias colorantes !
bdsicas. Sin adicién de agentes auxiliares igualadores, exis%
te sin embargo el peligro, sobre todo en los matices claros,i
de obtener tefiidos desiguales. Para obtener una coloracidn ‘

igualada en el tefiido de esas fibras es necesaria la utiliza+ ,

retardadorss. Para teflir formaciones de poliacrilonitrilos
en forma igualada, existe un procedimiénto en el que ge¢ uti-

liza como retardador un compuesto cuaternario de alcoxi-al-

guilamonio (DAS 1.123.286).

Por lo general, no obstante, los compuestos de res4
ventaja manifiesta de que én caso de una sobreddsis cdsual,

sulta précticamente imposible lograr la profundiad de colo-
rido 0 el matiz deseado. Los agentes auxiliares igusladores

de faies cualidades se llaman retardadores permanentes, Para

i
los retardadores temporarios, de eplicacidn més sencilla,

como p.ej. el cloruro de bencil-piridinio (patente U.S.:2.

2.986.444). Los retardadores temporarios son de utilizacidn

dentales, un buen tefiido dentro de los tiempos habituales y E
la obtencidn de la profundidad de colorido deseada. Pero .
tiepen la decidida desventajae que a iguales cantidades son g
menos efectivos que los retardadores permanentes. Se comprowg
b6 sorpresivamente e inesperadamente que los compuestos de ;

férmula general I reunen tanto las inigualables condiciones ;

igualadoras de los retardadores permenentes como la poca



5

10.

15.

20,

25,

30.

con la férmula general VIII, como solucidén o dispersién Al

-0 -

permanencia de los reterdadores témporarios. Tienen un efane-|
to sobresaliente en todos los tefiidos de productos de pqliq~g
crilonitrilo,'polimeros de mezclas de acrilonitrilos y fi-

bras de poliéster de modificacién decida como agante.nuxiliar

de igualacidn y se utilizen preferentemente en forma de s

5044 : ,
S |
¥ |
l : 1 -~ -
o R x®  yir |
N-(CH,)_-N :
R 2/n"N 2
/ g ¥
1 B}
0

2

En la férmula general VIIT, R, B>, R y n tienen

los significados ya mencionados, X~ significa el anidn de un

dcido inorgénico o de un dcido carboxflico., X puede repre-
sentar especialmente los siguientes aﬁiones; ' I
3- » 1
P0; ~ | o

2

Nog

C1 7 A '

HCO0™

CH3COO

02HSCOO | .
Se prefiere el anidén acetato.
las sales de férmula general VIII se elaboran g

mezclando el compuesto de férmule general I con cantidaf ,

des medidas de dcidos.
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de tefildo de p.ej., 1:3 la éoncentracidn del compuesto de

Como disolventes o medios de disgpersidn para los i
conpuestos de fdérmula general I o sun sales de férmla gepe—;
ral VIII, se utilizan preferentemente agua ¢ isopropanol,

para las sales de la férmula general VIII también 4cidos, ese

pecialmente dcido férmico o acético.

El tefiido- puede efectuarse con colorantes bdsicos,

Pe€je colorantes bédsicos azo-antraquindénicos, de indulina,
cianina y metina, de quinolina y acridina o colorantes de
la serie di-~ § triarilmetan-oxacina, tiazina o diazina.

Por lo general se utilizan de manera que la fibra
a teflir esté en una relacidén de 1 : 3 a 1 : 200, preferente-
mente 1 : 10 a 1 : 20, dentro de un bafio de tefiido, a tem-
peratura de ebullicidn. Dentfo del bafio de tefiido se encuen-|
tran los colorantes mencionados y una proporcidén de 0,01 a |
5.g/1itro, preferentemente 0,025 a 3,5 g /litro de los com—
puestos de la Térmula general I, preferentemente en forma

de sal de la férmula general VIII. En una relacidén de bafio

la férmule general I o de sus sales es de 0;8 a 3,5 g/ly |
en una relacidn de bafio de 1:100, la concentracidn serd de
0,025 a 0,1 g/1.

~ Los compuestos de la férmula general I o0 sus sa=-
les se incluyen preferentemente en el bafio de tefildo en for-
me de soluciones o en dispersiones al 50%.

Como disolvente o medio de dispersidén se puede

utilizar ‘p.ej., agua o isopropanol, un 4cido, especialmen- |
. .
te dcido acético, El tefiido puede efectuarse como de costum~!

bre en presencia de sustancias de adicién como p.ej., écidosg
!
|

como p.ej. dcido férmico y decido acédtico. También es posible!

|
trabajar con mezclas de las sustancias cuya proteccidén se '
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solicita. ' ) o ' !

Eﬁ algunos canos ne hab{a evidencihdo qie las qummg
tancing nctivas de férmula general I & VIII mostraban unn |
cierta sensibilided electrolitica cuando se los utilizaba
como agentes auxiliares de igualacidn. Cantidades mayores
de sales, p.ej.; sulfato de sodio o cloruro de sodio, como
se utiliéan como sustancia dp ajuste pafa los colorantes en 5

los befios pueden provocar un esponjamiento de las sustancias

activag, Ia sensibilided electrolitica de las sustancias

attivas pueden provocar un esponjdmiento de las sustancias
activas. Ia sensibilidad elsctrolitica de las sustancias acni
tivas puede eliminarse sencillamente, mezeclando al utiiizar~;
los con medios de dispersidn no-idnicos. Los medios de dis- !
persidén mds apropiados (no-idénicos) son p.ej., alquilfenolas:
(p.ej., nonilfenol, transformado con 8 a 20 moles de13x1d6
de etileno), productos de étoxilacién de 4cidos Erasos Supde
riores, amidas de dcidos grasos supériorﬁs o alcoholes gra-
808 superiores.

Ios écidbs'grasos y alcoholes grasos superiores apro-

piados para la etoxilacidn son aquellos de 7 a 30 4tomos de

C, como p.ej., los aceites y las grasas naturales, p.ej.,
lanolina. Las amidas de dcidos grasos superiores apropiades i
para la etoxilacidn, son aquellas de 12 a 20 dtomos de ¢ en i
la moléeula. El grado de etoxilacién de los productos apro- f
piados es normalmente de 8 a 90, preferentemente derlc a 80,
es decir que los productos estdn formados por 1 mol de écidﬁ?

graso, alcohol graso y/o amida de dcido graso y 8 a 90 molbe

e vsran ctsemadlpgn

B N e P s gy e rassal e T o T VO SV ; s v o
dios de dispersidn particularmente apropiadds Son aquelles™

que se forman por transformacién de alcoholes estearilicos,
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alcohol oleilico y/o alcohol de aceite de coco con 25 molew
de d6xido de etileno., También por transformacidén de mewclid
de 4cidos grasos, alcoholes grasos y/o amidas de_écidos ﬁrmi
s0s se obtiene un medio de dispersidn aﬁropiado no-idniee.
Una preparacién lista para su uso como medioc ANN L~
liar de igualacién apropiado y no sensible a ios elactrolitui
consiste p.ej., en una solucidn o dispersidn de la siguientq
composicidns .
40 a 60 % en peso,preferentemente 507, de sustancia activa
(compuesto de férmula general I y/o VIII)
1a 10# en peso, preferentemente 1 a 5% en peso, de medio
de dispersidén no-idnico, preferentemente alcohol estearili-

co, oleilico o de aceite de coco, etoxilado.

¢ e ——————  ——— ——

Resto: disolvente (agua, isopropanol, dcido acétice glnzic?
o dcido fdérmico).

Una. preparacidén de este tipo ha demostrado en 12
prdctica que es completamente insonsible a log electiraiitas,
Parq elabofar esta preparacién también pueden ubilizares m¢3;
clas de medios de dispersidn no-idnicos y/o mezclae de ﬂiu@lp

ventes y/o mezclas de sustancias activas.

FAEER

En los cjemplos siguientes se han indicadv las trd-

peraturas en grados centigrados, los porcentajes en porces- .
tajes en peso y las partes en partes en peso. : i
EJENPLO 1

Se funden 223 g (0,6 mol) de propilendiamina ds
grase de sebo y se afladen, a una temperatura de 80-8%C en
aproximacidn 1 hora, 70 g (0,7 mol) de anhidrido de &cidw
suceinico y se aumenta la temperatura a lo largo de 1 hovx

hasta 1609. Iuego se condensa & une temperatura interice (= !

- 150~160¢ durante dos horas y se elimina sl agua que produc.

POOR
@@MTW |



5e

i0.

15,

20.

25.

- ANALISIS

. de butilendiamins de grasa de sebo o bién 247 g. (0,6 mol)
texilendiamina de gfasa de sebo con 70 g. (0,7 mol) de anhi-
' drido de dcido succinico. Ios productos correspondientesn

" sod igualmente bidn solubles en decido acético glacial y pue-

la reaceidn por destilacidn en forma simultdnea., Finalments
se destila el agua de reaccidn restante al vacio a 105-110¢,
El producto resultante, espeso y de color amarillo-castaiio,

corresponde a la £érmulss
0 |

” ’ ° M
CH,~C :
, [H2 \\‘Nn(CHé)3~NH-a1quilo de grasa de sebho ;
onym0”” - |
" )

0

El producto es soluble en dcido acéticorglacial y

se aplica técnicamente en _la siguiente preparaci6n electro-
l{ticamente estable: _ -

50 partes de peso del producto de reaccién se funden s 50-60¢
con 5 partes de peso de un medio de dispersién, el cual ha !
sido elaborado por transformacidn de amida de dcido estedii-
¢o con 10 moles de 6éxido de etileno y se disuelve en 45 por- i

tes de deido acético glacial. '

Peso molecular aprox. 4523 N Calc.: 6,2 % 3 Enc: 6,09 |
~ En forma andloga, se transforman 214 g (0,6 mol)
de etilendiamina de grasa de sebo o bién 230 g. (0,6 mol)

|
den utilizarse como soluciones al 50% en dcido amcético gla- §
clal De 1la misma manera pueden transformarse 185 g, (0,5 melh
de propilendiamina de grasa de sebo con 52 g. (0,53 mol) de i

anhidrido maléico.
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© Peso molar: 480 N.Calc: 5,8 % Enc.: 6,0%

~tico glacial y se aplica técnicamente en la siguiente forma

que se ba elaborado por transformacidén de alcohol oleilico cch

- 14 -

EJEMPLO 2
' Se funden 223 g. (0,6 moles) de propilendiam:=u Ax
grasa de sebo y se le incorporan 84,5 g (0,65 mol) de deduc
itacdénico a 95-100:C. Luego se calienta durante una hoia n
110-115¢eC y dos horas a 120°C, eliminando luego el agua uro.- f
ducida por destilacidén al vacio. i
La mesa, de color castafio oscuro, que se forma, reai
ponde a la férmula: i
!
0 ?:
CH2=C-E\\\
//,N-(CHZ)B—NH~a1quilo de grasa de sebo
Hy0-C |

0

ANALISIS

E1l producto es soluble en forma clara en dcido acé.

electroliticamente estable en tintoreria:

- annt

50 partes de peso del producto de reacgién preparado, se fundern,

a 50-60¢°C, con 7,5 partes de peso de un medio de dispersién

=
i
'

20 moles de dxido de'etileno; luego se disuslve este producic

fundido en una mezcla de 20 partes de peso ds i-propanol ;-

32,5 partes de peso de dcido acético glacial. Con esta prepa-,
|
racidn de los compuestos mencionados se logra un buen efecto i
!

igualador en el tefiido de productos de poliacrilonitrilos

‘con colorantes bdsicos.

EJENPLO 3

A 80-909C, se incorporan a 41 g (0,22 mol) de N-cew

"tilpropilendiamina ya fundida, 34,5 g. (0,233 mol) de anhidrid-
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ftdlico en el transcurso de una hora; se agita duran$e 20 miq
nutos a 100-11092 y en el transcurso de 1 1/7 hora se émliantm
hasta 140-150¢, Tuego se =igue condensando durunte 2 horas
a 140-1509 y se va suprimiendo por destilacidn el agua aque
5e ge va formando. Ios dltimos:restos de sgua ' se eliminan por
destilacién al vacfo por trompa_ﬁe agué a 100~1109C, Ie maea ;

espesa, de color castafio, responde a la férmula:

0 |
N O
10.. [\ I ~ N~(CH, ) ;-NB~CgH, ,
S T~
0 |

ANATISIS
Peso molecular: aprox. 316 N calc.: 8,8% " Tne.: 8,2%
15. El producto es soluble claramente en dcido acéti-

oo glacial.

|
i
i
|

Fundiendo 50 partes de este producto con 3 partes
en peso de un producto de transformacién de alcohol esteary-

lico y 25 moles de 6xido de etileno, a una temperatura de

de 27 partes en peso de &cido ascdtico glacial y 20 partes

|
|
20. 60-80¢C, y disolviendo este producto fundido en una mezcla
T
i
- |
en peso de i-propanol, se obtiene una mezcla estable v

los electrolitos. Con este producto se obtienen tefiddos igua-

lados de fibras de poliabrilonitrilo con colorantes bésiaos._
' 25.. - . De la misms maners, se transforman 39 g (0,18 m‘-‘l)i
de N-decil~propilendiamina con 29 g. (0,196 mol) de anhidridn:
ftdlico, 38 g. (0,127 mol) de N,N-dioctilpropilendiamina coi.
20,7 g+ (0,14 mol) de anhidrido ftdlico, 42,8 g. (0,125 mel}
de N,N-dilauriletilcndiamina con 20,7 g (0,14 mol) de wuiri-

30, drido ffdlico o 163 g. (0,5 mol) de N-octadecilpropilendiamira
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con 74 g. (0,5 mol) ge amnidrido fidlico. Se obienen asi,

productos de las férpyiag siguientes:

\!
— Ii""
\,
¢
Q

™~
//N—(CH2)3~NH-C

H
\Qv/'\\\C// 10721
”

17

(/IK | >N‘(CH2->3‘NH"°18H37

Los productos obienidos son de color castafio, en-
pesos ¥y son muy biea solubles en dcido acético glacial., Se
aplican preparados de la siguiente manera: 50 partes en peso

del producto transformado y 5 partes en peso de un medio de

_ dispersién logrado por transformacién de alcohol estearfli:u

con 80 moles de dxido de etileno disuelto todo en 45 partes

~en peso de dcido acético glacial.
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“tos de las siguientes férmilas:
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Esta mezcla se caracteriza sobre todo poxr 1 gren
estabilidad frente al sulfato de sodio y a la sal comdﬁ\ A é
muchas veces se encuentran incluidas en los.colorantes.
EJENTLO 4 : | |

Se incorporan, a 90-1002C, 24 g. (0,16 mol) de on- g
hidrido ftdlico en 41,5 g. (0,149 mol) de N-isononiloxipro--

pilpropilendiamina. Luego se calienta a 100-11092C durante 1

hora y se lleva a 150-1559C en el transcurso de 15 minutos; }
gse sigue condensando luego 2 horas a 150-155¢ y se elimina po?
destilacidn el agua que se forma. Los ¥Yltimos resfos de ague
se eliminan a 100-1102 al vacifo. El producto obtenido es amamf
rillo-castafio y espeso y es claramente soluble en deido acéw-j

tico glacial, respondiendo a la férmula:

I~

§ | ////N;(cgz)3-NH-(cna)350-c9H19«1
¢
”
0

De lo misma manera, sc¢ transforman en idénticas condiciones:

38,5 g. (0,124 mol) de N-isotrideciloxipropil-propilendiami-

1

na o bién 39,2 g. (0,124 mol) de N-isotridecil-mercaptopropil

propilendiamina con 20,3 g. (0,137 mol) de anhidrido ftdlico
y 48,1 g. (0,125 mol) de N-octadecil-aminopropil-propilendia-!
mina o bién NEoctadecilaminoatil-etilendiamina,con 23,2 g.

(0,137 mol) de aenhidrido naftdlico. Se obtienen asi, produc-

i
!
'
I
!
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0
~_ C
SN \\\\ :
c
° |
!
0 : ;
1" |
NN
~
Q/IJ/\ N=(CH, ) y~NH~(CH, ) 3-S-Cq 3Hp -1
o
0 ,
:
N ‘
= > N~-(CHy) y=NH~(CH,) y~NH~Cq gH34
\_/ ¢
0
: .
7 N\_¢C N
— N~(CHy ) 5= NH=(CH, ) o =NH=C; gH 3y i
e B
S/ " e
0

BJEMPLO 5

A 90-959C, se incorporan 119 g. (0,6 mol) de anhi-

drido de dcido naftalen-1,8-dicarboxflico (anhidrido de écidﬁ

naftélico) en 185 g. (0,5 mol) de alquilpropilendiamina de |

grasa de sebo. Iuego, se calienta durante 1 hora a 14090~

'115090, se condensa 2 horas a 140-150¢2C y se elimina por destﬂ-
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lacidn el agua que se va formando, Ia masa castafio-amari-
llenta que aparece es soluble en decido acético glacial en

forma tramsparente y responde la fdrmﬁla:

) 0
7/ \ N A
N-(CH ) -NH~ alquilo de grasa 1o e
- J 23 )
\ /7 ’
) 0

¥y posee un buen efecto igualador al tefiir produétos de poli-
acrilonitrilo econ colorantes bdsicos.
ANALISIS: | _
Peso molecular aprox. 550' N Calc. 5,17 Enc,: 14,9
EJENPLO 6 o

A 90-100¢C, se incorporan 80,6 g. (0,53 mol) de
anhidrido de dcido tetfahidroftélico en 185 g. (0;5 msl) de
alquilprépilépdiamina de grasa de sebo; eﬁ 1l hora se ca- -
lienta a lSO-iGOQC.'Luego se condensa durante 2,5 hores a
ege temperatura y se elimina simulténeamentg el sgua que se
va formando por destilacidn. ,A

Aparece un producto espesd'de color oamtafio yue

responde a la férmula:

: 0
H H "

2 »
| (// \\N-(CH ) ~NH-alquilo estedrico
s 23
C
H H »
0
que es soluble en forma completa y clara en dcido aréi -«

glacial.

En las mismas condiciones de reaccidn se trans‘.c-
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man 185 g. (0,5 mol) de alquilpropilendiamina de grasa de
sebo con 85 g. (0,53 mol) de anhidrido de dcido endometil~

entetrahidroftdlico, lo que da un producto de la fdrmula:

. 0
, 1"
AN 2O~ |
5 : “H N-(CH ) ~NH-alquilo de grasa de
A 1//0 — 2 3 sebo
| n
H 0

que también es soluble perfectamente en dcido acético glaciall

EJEMPLO 7 ’

10. 10 g. de fibra de poliacrilonitrilo se introducen
.en ﬁn<recipiente de laboratorio especial para tefiir en una i
i
]

relacién-de flota de 1:40 y en un bafio a 989C con una propor-
!

cién de 0,075 g. de colorante por litro,

¢

15, - ' @ |
' CH3 CH3
BN/ N—c¢ H,
20.
_ B
] HyC I
. NH,

25,
' 0,0225 m1 ge decido acético glacial y 0,45.g, de una z0}.c... -
&l 50% aprox. del compuesto:
0
CH, - C I
30 N-(CH2)3~§§;§%quilo de e Ly

CH2 -

O=C
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que contiene 5 partes en peso de un producto de reaccidn

- 21 -

de 1 mol de alcohol estearilico y 40 moles de 6xido de etiiew

no y 45 partes de peso de dcido acético glacial,

Se tifie durante 90 mimutos a 982C y se obtiene un
tefiido perfecto de color rojo-violeta. Résultados éimila;
res se obtienen con preparados realizados con los siguientes

compuestos: .

1 crz-c \

0
CH,~C
' | ?

CHz"'g
O -

.

"
CH2~C

N-(CHy) y-NH~C, o, < |

CHé-S

0

0
CH,~C
\ N-(CH, )3~NH~018H37

CHy=C
0

0

qug

0
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? 0
11
P N-(CH,) 3~NH-CgH, o
e
CHQ-S
5e 0
0
"
CHZ_C\-\
“ ;NH—(CHQ) 3-NH-elquilo de grasa de sebo
Ve
10. CH- C
"
0
EJEMPLO 8
Sustitiyase en-el procedimiento del ejemplo 7 el
15.‘ " colorante allf meneionado por 0,1 g. de colorante comercial,
@®
/CH3
7\ 7 N—w 61®
, — l — N CH,
20.
. N
||
\\r/‘
/N\T
: H3C CH3 {
25. - -

¥y los elementos auxiliares alll mencionadosz por 1los pro-

ductos del ejemplo 3 en la misma concentracidn; se obten-

drd una coloracidén, verde de excelente igualacién.

EJEWPLO 9

30, Sustitﬁyase-en el procedimiento descrito en sl
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' y agréguese 0,225 ml de 4cido acético glacial y 0,45 g. del

- 23 -

ejemplo 7 el colorénte a2lli mencionado por 0,5 g. del co-

lorante comercial: I

oond! N weN. / NN L,
? N (ol 1%
= =/ N CHp=CHp=N (CHy)y: :

¥ los elementos auxiliares all{ mencionados por los produc-—

tos del ejemplo 4 en la misma concentracidén; se obtiene
una coloracidén roja y muy pare ja.: ' ;

EJENPLO 10

Sustitiyase en el procedimiento descrito en el
ejemplo 7 el colorante allf mencionado por 0,5 g. del colo-

rante:

producto descrito en el ejemplo 6 en una mezcla al 50% aprox,

de un medio de dispersidn no-idnico y dcido acético glacialj

con un tiempo de tefiido de 90 minutos se obtendrd una colo- .

racidén igualada azul. Sin los elementos auxilisres mencicn -
dos el tefiido résultard manchado. :
T NOTA

Deserita suficiéntemente la naturaleza del invento,
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carbonilamino forma un anillo de 5, 6 6 7 miembros,-R1 sig-

~ carbono, n representa el numero 2, 3, 4, 5 6 6; caracteriza-

- 24 -

asi como la manera de realizarlo en la prdctica, debe hacerse
conatar que la:n disposiciones anteriormente indicndas, son
susceptibles da modificuciones de detnlle en cuanto no nlbe-
ren su principio_fundamental. También se hace constar wue el
invento coiresponde a una Solicitud de Patente, presentada en
Alemania, con facha 1 de Agosto de 1.974, bajo el nimero P 24!
37 031.8; acogiéndose por lo tanto a los beneficios aue con- '
ceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que
constituye la esencia del referido invento y por lo que se s04
licita Patente de Invencidén por 20 afios en Espafia, sobre: PLO-
CEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE N-ACILOIT-N'-ATQUIL-ATLQUILEN-
DIAMINAS; caracterizdndose por lo siguiente:

1.~ Procedimiento para la obtencidn de N-aciloil-

Nt walguil-alguilendiaminas de férmula general I:

Q
r_~“--£ _— Rt
N
H - I
f;p_ ‘ﬁ'///N (c 2)n ‘\\\\ .
(0]

en la que B significa un resto alifdtico, cicloalifdtico,

aromdtico o biciclico divalente que junto con el grupo di-

nifica hidrdgeno o un resto alquilo con 8 - 12 dtomos de

carbono, R2 significa un resto alquilo con 8 a 22 dtomos de

do poraque una N-alquilendiamina de férmula general II

H R
\\\“N;(CHz)n~N - I
- 2

H "R
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se hace reaccionar con un agente de acilacidn de fdérmula

general III:

0
"
G X |

R << [ S )
. \. C I xl ’
" . .
i
0 . ;

donde R, Rl, R2 ¥y n tienen el significado arriba indicado ¥

Xy Xl gignifican €1, br, OHJS X ¥ Xl juntos significan =0,

a temperaturas de 80 o 1602C y a contimmacidén se condensa
a presidn reducida.

2.~ Procedimiento para la obtencién de N-aciloil~

N'walquil-alguilendiaminas, tal y como queda sustancialmente
descrito en la presente Memoria.

-Esta Memoria consta de 25 hojas ercritas a mdquina
Por una sola cara,

Madrid, 10 DIC. 1974
CASSELLA PARBYWERKE KAINKUR

AKTIENGESELLS CHART ., - : .

/). GOMEZ ACEBD Y MODET
P pr Flrmadg L, Gaela Faméiodes
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