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La reaccién de unz aming con un cloruro
Zcido, para producir une amida, hace tiempo gue es
conocida por la téenica. Puesto cue la reaceidn es
exotérmica, ha sido a veces llevada a cabo en hafios
de hielo, 0 gparatos refrigebantes similares, gue =~
eliminen el calor de rezccidn y minimicen el incre-
mento Ge tewperatura CGurante la misma. Tales reaccig
nes han sido tambien realizadaes en presencia de sosa
calstica, concretamente hidréxido sédico, para neutra
lizar el dcido clorhidrico producido durante las mis-
mas y evitar que la mezcla reaccionante sea demasiado
4cida. Los ejemplos de la Patente americang nﬁ - -
2,864,683 muestren diversas téenicas de este tipo de
reaccidn, para producir amidas a partir de awmiunes y
cloruros dcidos,

Las reacciones convencionales pzra la pro-
ducciédn de amides a partir de aminas y cloruros dci-
dos, presenta dos problemas importanies. Primero, que
tienden & producir una cantidad excesiva de sales amf
nicas, teles como clorhidratos amfnicos, productos -
derivedos del dcido dicloroacético y otro, como sub-
productos de la reaccidn y, segundo, que los cloruros
dcidos reaccionan con el agua para dar lugar a la ape-
ricién de #cidos, con la légica consecuencisg de que
tanto lgs aminas como el cloruro dcido, van siendo -
elininadess del sistema independientemente a causa de

la formacibn de sub-productos no deseables, haciendo
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asf disminuir los rendimientos totales sobre el ren-
dimiento tedrico.

Se hg descublerto ¢ue lzs K,H-diglyldiclo-
roacetamidas pueden conseguirse cgsi con rendinientos

os tefricos, sin producir en esencia sa-

[

sinilares a
les aminicas y deido dicloroacdiico como sub-producios
y contaminantes Gel proceso de reaccién, por medio de
un proceso sezfn el cual, un exceso de dialylarmina se
mezcla con cantidsd suficiente de hidréxido sécico en
solucibn scuosz de entre el 5 y 80 %, e forma gue en
cual¢uier momento de la reaccién, la mezcla wericanezca )
con un pH por encima de 10, afizdiendo luego con lenti- ‘
tud dicloroacetyl cloruro g la mezela de dialylaming
e hiérdxido sbéiico acuosos violéntamente agitada, al
wiempo gue se uentiene la terperaturas de la reaccibn
enire - 10 y 10C8C, produciendose N,H-dialyldicloroa-
cetanida con renéimientos superiores 21 80% ¥ sin ca-
si seles amfnicas y 4cido dicloroacdtico como sub=-pro
ductos y contaminantes,

El compuesto de N,HN~dialyldicloroacetamida
es Gtil como antfdoto para la preoteccidn de ciertas
planias, de los dafios causa&os por herbicidss a base
de tiocarbameto, como puede verse en los ejemplos des—
critos y reivianCicedos por las Patentes gmericadas N®
2.913.327, 3.037.853, 3.175.897, 3.185.720, 3.198.786
y 3.582.314, En la fese de foruulzeibn al preparar el
tiocarbamato y el antidoto N,N-dialyldiclorocacetamida

pera la venta, se ha presentado un grave problema cual
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gs la formulacidn de un sel muy estable que ademds no
gse desintegra.

Se ha descubierto que el compuesio que pro-

| voca la formacidn del gel, es un elemento éerivado de

1z reaccidén realizada para producir la N,N-dialuldi-
cloroacetemida. Son sales amf{nicas, en las que el prin
cipal constituyenie es el N,N—dialylaﬁinadicloroaceta-
+0. Para evitar la formacibn de &ste gel, a la formula-
cidn del tiocarbamato herbicida y del enif{doto N,N-
dialyldicloroacetamida, es necesario minimizary si no
eliminar completamente, la formacién de sales: smfnicas
durante el proceso de produccién d éstas N,N-dialyldi-
cloroacetamidas, :-{t

' Se ﬁa descubierto que la N,N—dialuldiclorﬁa-
cetamida libre de sales eminicas pucde producirse por
un proceso segin el cual, un exceso de dialylnina

ca Al

(DAA) se mezcla con una cantidad suficienﬁe.ﬁe:hidr6-

3

xido sddico en sclucién acuosa de entre un 5.y un 80%

de forma que en todo momento de la reaccidn para pro-

| ducir dicho amida, el pH de la mezcla resctiva perma-

nezca por encina de 10, siguiéndose de la adicidn len-
ta de dicloroacetyl cloruro a la mezcls de hidrézido
sbdico y agina sometida a violenta agitacién, mientras
la temperatura se mantiene entre - 10 y 100¢C, consi-
guiendose as! producir una N,N-dialyldicloroacetamida
esenciélmente 1ibre de sales amfnicas ¥ rendimientos

superiorves al 80 % del tedrico,
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Segin la téenica antigua, la mezcia reacti-
va con la gmina y el cleruro écido, se habia formsdo
en un disolvente orgdnico apropiado, como por ejemplo
etilen dicloruro o benceno, con suficiente hidréxido
g8gico diluido, como para mantener el pH aproximada-
mente en 8. E1 proceso del presente invento, ubiliza
un exceso de dialylmina mezclada con hidréxido sédico
en solucidn de entre el 5 y el 80% vara minimizar el
egua dels mezcla reactiva, Gismiruyendo asi el velue
men ¢e la mezela reactiva, as{ como los problemzs de
agitecidn y de “vrensporte, a2l tiempo que se mantiene
el pH por encima de 10. La solucidn scuosa Ge sosa
puede sifiadirse g lz dizlylamina en varias fracciones
izuales o desiguales, siguiéndose de la adicidn a la
mezcla reactiva, de una fruceidn isual o proporcional
del dicloroacetyl ecloruro, para asi minimizar el agua
existente en el sistema rezctivo tctel, con lo cue se
hece disminuir lss pérdidss de este priducto provoca-
das por hidrolisis,

Lg concentracidn del hidréxido sédico es -
preferible cue esté entre el 15 y el 50% mejor aién
entre el 17 y el 20% y wve el pH de le mezcla rescti-
va resultante se montenga entre 11 y 13.

Lz reaccidn puede realirzarse a tenmperaturas
de entre - 10 y 100¢C, mejor entre O y 70%C, mejor

gn entre 20 y 709C, preferentemente emtre 20 y 508C
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| las porciones orgénicas y acuosa de la mezcla reacti-

y mas preferentemente alin alrededor de los 30eC,

Cuando la temperatura de la reaccidn aumente, se re-
querirdn aparatos de refrigeracién nenos sofistica—
dos para mantener las condiciones de reaccidn desea~
das.,

De particulsr importancia psra ls separa-
cién finsl de la N,N-dialyldicloroacetamida a partir
de lz mezcla totel reactiva, es ls carga ¢ cantidad
afiadida es muy importente, para la adecuada separécidn
de fases de la mezcla reactiva, al completarse.la reagc

\

cibn. Cuando la proporcidn molar de las cantidades de

DCAC y DAL afiadidas al recipiente de reaccién,fequi-

Vajepn+8 las precdnizadas por la quimica estequiomé-

trica, no se produce una separacidn de fases entre -

va, tras completarse la reaccibn, complicédndose la
separacién final vor la emulsién que se prodﬁce entre
smbas. Otro problems es que si la concentracién de hi
dréxido sbdico es demesizdo alta, se precipitacd a ~
partir de la mezcla reactiva uns fercera fase insoluble
complicardo as{ las técnicas de separacién posteriores
Esta fase de sales procipitadas, puede disolverse por
la sdicibn de mas agua, al completarse la reactién.

Se ha descublierto gue si lgs proporciones
molares entre el dicloroacetyl cloruro y la dielyla-
mina se encuentran entre 0°7: 170 y 0’65: 170, el ex~

ceso de dialylamina actua como diluyente y solvente
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de la N,N-dialyldicloroacetamida formada por el prece-
s0 reactivo y la mezcla reactiva se sepsra por lo menos
en dos fzses, El catfistico afiedido (FaCH) al res,ior,
puede oscilar enitre 1705 y 1725, preferentemente en-—
tre 1709 y 1’2, celeulado como NaOH el 100%. —'a pro-

porcibn e cantidaies zfladidzs 0 carza mus sceptable es:

DCAC ¢ DAA 3 HaCH 100%
0’86 ¢+ 1°CO 1’10

Debido z que tambien zctua una resceiédn co-
1ateral; en la cual el dicloroacetyl clorure rescciona-
rd con el sgua presente en la solucibn acuosa de hidré-
xido sbdico, Gebe conseguirse y mantenerse un mezclado
completo y violente, durante la zdicidn del dicloroace-
tyl cloruro, pars de esta forma minimizar al méxipo la
citada rezccibn secundaria con-el agua.

Para ser comercialmente viable, la sdicidn
ded dicloroacetyl cloruro debe ser bastante répida y
se hs podido couprobar, gue la mezela del hidrézido
sddico Aialylamina utiliza do una bombe centrifuga ce
elta capacidad, consigue el efecto Jeceado al tienpo
gyue permite la rdpida adicidn del dicloroscetyl cloru-
ro a traQés de la almisidn de la bomta centrifu.a. ls-
ta +tfcnica permite una répida y completa reasccidn lel
dicloroacetyl cloxzuro con la dialylamina, al tieumpo -
gue se maentiene el pH por encina de 10 y evita la reac
cibn secundaria €e la dialylamina para formar clorhidra-

tos emfnicos. Comercislmente, el ritmo de adicibn de
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DCAC deberfa ser rdpida como fuera posible, al tiempo
que se mantiene la <Semperatura de reaccidn y pH desea
do. Cualguiera gue sea el ritmo de adicibn, un factor
xritico rara conseguir reddimientos buenos, es el man
tenimiento de uwn perfecto mezcledo.

Una vez completada la fase de separacidn,
se desecha la fase gcuosa, mientras gue la fase orgi~-
rica es agotada (exiraida), de preferencia a una pre-
sién absoluta de 10C mm de Hg y a temperatura de 80¢C
durante una hora o menos, para eliminar el agu§ solu~

NP

ble o el agua retenida y el exceso de diluyepjé digly=-
lamina, de la N,N-dialyldicloroscetamida sin refinar
(cruda). La N,N-dialyldicloroacetamida es recuperada
con una pureza en exceso del 95%, con dialyiéﬁina como
contaminente mas importante y sin contener esencialmen-
te sales amfnicas. ILa N,N-dialyldicloroacet?miﬁa se re-—
coge en cantidad superior a un 80% de la tebrica en
cuanto a rendimiento, con respecto a la diai&lémina
afiedida ¥y, normalmente en cantidad superior:;i;soﬁ
del rerdiriento tedrico con respecto al dicloroacetyl
cloruro. Ia fase de agotanmiento o extraccibn se reali-
za pars rscuperar el exceso de DAA no utilizado y para
ourificar posteriormegﬁé’la N,N-dialyldicloroacetamida
para su utilizacidén corercial. La extraccidén puede lle
varse a efecto con un eguipo de extraccidn cbnvencid~
nal que eliminard un mimimo de DAA y agua, al tiempo
que minimiza la temperatura a la gque se ha de hacer

1a extraccidn ¥ el tiempo de la misma,
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Esta invencién pusde ser nejor y més a fondo

comprendida por los sigulenves ejeuplos:

BJZIPIO 1

En un resctor de 1'5925 metros ciéibicecs bien
protegido y agitesdo, con cirecuito e bomka alrededor
gue contenra un termocambiscdor de haces de tubos re-
cubierto, para eliminsr 81 calor de reaccibn, se afig-
dieron G'722035 metros cubicos de sgua del proceso. A
continugeidn se puso en marchs la borba y el agitador.
Despues se afisdieron 1262950 metros clbicos de NaCH
al 50 %. Bl calor producido por la dilucién se eliminé
por el termocambizdor externo. Cuando ls temperatura
suedd reduciGe o rmenos de 309C, se afiadib a la vasija
reactora ur: cauntidad de 0'109765 metros cdbicos de
dialylanina, compuesta por wun 71l % en peso de dialyla-
mina y 20% en peso Ge agus recuperads Ge otra remcla
procesada enterioruente. A continuzcidn se aiizdieron
386 kilos de Gialylamina recientesiente preperada y -
lueso 589 kilos de DCAC a través del orificio de suc-
cibr de la btowla, ul ritmo necesario para manteuer la
temperatura de reaccién en el punto ce descarga de la
citeda tomta, en 202C o inferior. Cuando se termind
e alfieGir LCAC, el pH era de 13, Despues, la nezcls

de 1z

jo)
[y}

.08 fuses, la scuosa ¥ ila inorzdnica se dejé

w0

separar durante una hora. A continuzcidn, se exirajo
por destilscidn 1z fazse scuosa, gue se desechl. La

fase orgéuica superior, ctnteniendo el :roducto crudo,
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una pequefia centidad de ggua de sclucibn y retenida
¥y el exceso de dialylaminz, se transfiribé a un reci-~
plente interpedlo, antes de proceder a la fase de -
extraccidn, El producto crudo sirvid entonces para
elimentar un evaporador de pelfcula 1lfyuida descen-
den%e, tralbajanGo = presibén ahsoluba de 100 mm de Hg,
con temperaiura de salida de 808C, la Mezcla de vapor
vy licuido resultante fué entonces enwiada de forma -
continua a une columna de lecho compacto, en la que
el agua restante y la dialylamina se separaron ce la
W,A~dialyldicloroacetamida, por contacto de'céntraco~
rriente con nitrégeno a une presién absoluta Ge une
1C0 mm ée Hg y, utilizando un refrigerante a 52C, el
condensado que contendrd fundamentalrenite agua §y - —
dialylamina puede recuperarse y servirnos para poste
riores adiciones a la reaccidén. E1 producto gue sale
de la parte inferior de la columna, es refrigerado a
la temperaturz del agua de fabriczcibn, filtrado pa-
ra eliminsr las particulas sélides y almacenudo. El
andlisis del uroducto df4, un 97 % de N,N~dialyldiclo-
roccetarida, 0°06 % de agua y 1’0 % de dislylamina.
El rendimiento total del proceso fué del 82 %, para
cada wno de los productos de procedencia. El produc—
to formuld sin formacibn de gal,
EJELPLO 2
En un umatraz de vidrio protejido, de fondo

redondo y 3 litros de capacidad, colccado en un bafio




10

15

20

25

de azua helada, se colocaron 1450 gr, de NaOH al 17%.
A continuscidn, 545 zr. de dialylsmina. Se inicid la
agitacidn tanto en el matraz resctor como en el bafio
de aszua helzda. Cusndo la temperatura Ge la mezcla de
TeCH y dialylarire, fué inferior a la temperatura de-
sesGa nara la reaccibn (298C), se inirodujo dicloros-
cetil cloruro ror nedio devun exbudo cuentagotas y tu~-
bo de imersibn subsuperficisl, al ritmo necesario para
aue lz terveratura e la resccidn se mantuviera a los
299C citgdos. De esta forme se gfiadierorn a la "7asija
de reaccién, 748 rr. de dicloroacetil cloruro., La -~
proporeién nolar Ge los productos afladidos fué:
Ticloroacetyl cloruro: Gialylaminat ¥aOH 100%
0’947 : 1’C0O: 1709
Cuando se completd la carga de dicloroace-
tyl cloruro, el pH de la fase acuosa fuf de 13°0 a
13’5, Lz nmezscla scuosa y orgdnica de dos fases resul-
tante, se Ge;é para cue se produjera la sepsrzcién,
Tres &sta separacidn, la fase acuosa inferior se reti
ré y 7ud desechaGa, mientras que la fase orgdnica su-
perior (el productos crudo), se pas§ a un vatraz de
fondo redondo, Ge vidrio, e tres cuellos y 1 litro
de capacidegd, nara la extrasccibn toital. 8e celentd -
el producto crudo a 7CC por uedio de¢ un bafio de tem~
peratura constante. Bl matraz se evacud a presibn abe-

soluta de 10-20 mn de Hg, afindiendo el nitrégeno ex-
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tractor durante uns hora y a ritmo alto, aungue siem-
pre por debajo del .ue hiciera retener el 1{:uido en
el gas exterior. El agua de solubilizacién y reteni-
Ga, es extraida del producto crudo junto con el exce
so de Gislylsmins resccionanzte, en ésta fase. ELl vag
por superior se condensd por intercambio calorffico

con agua, siguiendo otro intercambio clorifico con -

| nielo seco inmerso en solucibn de alconol isopropanol.

£l condenssdo se co.pone primordialmente de agua y -
dialylamina, gue pusden ser reuwtilizadas en el ciclo
de produccibn siguiente, o bien descartados. %1 pro-
dueto extraido se refriger$ a temperatura ambiente y
se filtrd a través de un Filiro de papel de Whatmen /
5, para eliminar las partfculas sélidas. E1 procucto
£iltrado se analizd, resultando 97’8% en peso de I,N-
dialyldicloroacetamida, 0’3% en peso de dialylamina ¥y
0’04% en peso de agua. E1 rendimiento totel ﬁel proce
80, sobre la base de los reactivos afiadidos, fué del
80’6% en peso referido el aicloroscetil gloruro afiadi
do y 91°1% en peso referido a la Gialylemina. El pro-
ducto se formula sin formacibn de gel.
EJZ1IPLO 3

El ejuplo 3 se prepard como el Ejemplo 2 an-

tes citedo, con la diferencia de ¢ue la carga Ge la

vasija de reaccidén fué de 15808 o

Lod

r. de KaOH al 17%

5459 sr. de dialylamina y 573’16 gr. de diclorosce~
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i1 cloruro. La proporcidn molsr de la carsze fué:
C*"7: 1700 : 1’2, La temperatura se mantuvo dursnte
la zeaccibn a 289C y el pH fuéd de 13°5 a l4. Lo ex-
traccién con niitrégeno sellevl a cabo a 672C, Guran-
te ung hora. E1 producto resultante se analizb, re—-
sultenéo S7% en peso de H,J—ulalyla1cloroacetam1da,
1’1 ¢ en veso de dialylemina y C’04 en peso de aguae
E1l rezrndiniento iotal del proceso, sobre la base de -
los recctivos affzdidos fué del 712 8 % del dicloroa-
cetyl cloruro afiedido y del 8774 % de la dialylamina.
1 producto ze foriula sin Formacidn de gel.

EJELPLO 4

1 procediriento de éste Ejemplo fué condu

ts

cido como en el Ejemnlo 2 con la excepcidn de ve las
carges de 1z vasija Ge reaccién fueron, 155079 gr. de
KaOH al 16%, 544’8 rr. de dislylamina y 71C*4 zr. de

¢icloroacetyl cloruro., La proporeidn molar de las car
gas fué: 0786: 1700: YI0. Ia terperatura de reaccidn

fuéd de 299C y el pH finel, de 13 a 13’5, EL producto

erudo resultante fué extraido a 702 durante una hora

con Plu?éLELO. Los resulteGos del andlisis tras la

Fieron un 94 § en peso de H,H-Gialyldi-

O\

ex
cloroacetarida, 4’3 % en poso de dialylacina y 0704%

-

&80 de agua,., El rendiciento total del proceso ba-

©

n

¢

zafo sobre lz czutifcd de dicloroscetyl cloruro afia-
dido, fué del 8074 %. E1 producto se formula sin for

recibn de zel,
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EJELEPLO 5
Las reacciones del Ejemplo 5 se llevaron a
cabo como en el Zjeszplo 2, con la Giferencia de gque
las cergas de la vesija de rsaccibn fueron 1552°1 gr.
de FaOH al 16%, 5461 gr. de dialylamina y 70939 &r.
Ge Gicloroacetdl cloruro. La proporcién molsr de las

cargas fud: G’86: 170: 1709, La temperaiura de reasceéidn

o

se mentuvo a 519C y el pH final entre 13 y 135, El -
producto crudo ss extrajo Gurante 30 minutos a T12C
con nitrézeno., Los resultados del andlisis tras 1 -
extraccibn, ¢ieron un 98 % en peso de H,N«dialhldiclg
roacetanida, 1'1% en peso de dialylamina y 0°01% en -
reso de ssua, Bl rendimiento votal del procezo basado
sobPe el dicloroacetyl cloruro afiadido, fué de 79°C%,
El baszdo sobre lz dialylamina afiadida, fué de 95°1%.
E1l producto se formula sin foriacién de gel.,
BEJEIPLO &

E1l Ejemplo 6 fué conducido como el Bjemplo
2, con la excepcidn de yne las cspgas de la vasija
de remccibn fueron, 1551'5 gr. de NaCH al 1776 % 546
gr. de dislylemina y 71077 gr de dicloroacetyl cloru-
ro. Ia proporcién moler de lms cargas fud: 0786 : 17°0:
1721. La terpesratura Se maniuvo a 702C y el pH final
a 13 o 13’5, E1 »roducto crudo fué extraido a 7292C du~
rante 33 minutos, con nitrdgeno. Los resultedos del -

andlisis dieron un 95% en peso de N,li-dialyldicloroa-

cetamida, 2% en peso de dialylamina y 0’C4% en peso
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de agua. EL rendimiento total del proceso basado so~
bre el Giclorcacetyl cloruro efiadido, fué del 73’S%.
Bl rendiriento total del »roceso basado =obre la -
dislylanina efiedida, fué de 8372%. E1l producto for-
rula sin formacidn de gel.
EJ=. PO T

El Ejexplo 7 fué conducido como el Ejemplo
2, excepto en gue lgs cargass de laz vasija de reaccién
fueron, 1449°7 gr. Ge WaOH al 16’6 %, 54572 gr. de ~
Gialylamine y 785’0 gr. de dicloroacetyl cloruro. La
proporcion molar de las cargas fué: 0795 : 1L7C: 1’10,
La te perastura de reaccién de mantuvo a 0°C y el pH
final de 11 a 11’5, Bl producto erudose exirajo du-
rante una hora a 672C. con nitrégeno. Los resultados
del endlisis dieron un 98% en peso de N,i-dielyldiclo
rogcetanida, 0’2 % en peso de dialylamina y 0701 %
en peso de aggua. Bl rerditienio total del ﬁrOCeso ba-
sado sobre el éicloroacetyi cloruro afiadido, fué de
747 y el bassdo sobre la dialylarina, de 9275 %, E1
producto fprmule sin forracidn de gel.

ECBLPIO 8

E1l Bjerplo & fué conducido como el Ejemplo
2, excepto en cue solo se afiedid g la dialylamins,
la rited Gel calsiico, afiadicudo nss tarde a ls vasi-

del diclo. oacetyl cloruro,

[o)

ja de rezccidn la wita
sizuiendo ls adicidn de ls otra wmited del caustico y

luezo la otra mited del dicloroacetyl cloruroc. Les -
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carges de la vasija de reaccibn fueron, 511 gr. de
NeOH al 48’5 %, 544’4 gr. de dialylamina y 78698
gr. de diclorozcetyl clorvro. La proporcibn molar
de las cerges fué: 0795 : 1700 : 1’11, ILa temperatu
ra de rezccibn Se mantuvo en 308C y el pH final de
13 a 13°5. Se afiadiercn 949’9 gr de agua para Gisol-
ver el precipitado de sales ¥ former uns mezela de
dos fases. El producto Erudo ge extrajo durante una
hora o 708C, cin nitrégeno. Los reultados del andli
sis dieron un rendimiento de 97% en peso de N,ﬁ-éiq}
vldicloroascetamida, 0’6 % en peso de dialylamiﬁa v
0’04 % en peso de agus. El rendimiento total del pro
ceso, basedo sobre el dicloroacetyl cloruro afiadido,
fud de 8872 %, E1l procucto formula sin formecidn de
gele
 EJEXPIO 9 _

El Ejemplo 9 fué conducido como el Ejemplo
8, excepto en que las cargas de la vasija de reaceiln
fueron, 508’9 gr. de NaOH al 48‘5C % 544,;5 gr de dial-
ylamina y 784’5 gr de dicloroacetyl cloruro. La pro-
porcién molar de les cargas fud: 0795: 1700: 1710,
La temperatura de rezccibn se mantuvo a 502C ¥y el’-
pH final en 13’0 o 13’5, Se afiadieron 94172 gr de
agua al producto crudo. Este fue luego extraido. Los

resultados del andlisis dieron un rendimiento del -
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96% en peso de i,K-dielyldicloroacetszuida y 0’01 %
en peso de agua. El rendimiento total del proceso,
besado sobre el dicloroazcetyl cloruro afisdido, fué
del 87’2 %, El producto foruula sin Formacibn de gel.
BJZ.PLO 10

Este Bjenplo estd esiudiado para tratar el
problema de la gelificsccidn, asociafo al producto fg
bricado & diversos niveles de pil.

Bn el ecuino del Ejemplo 2 se colociwon -
595 gr. de dialylenina, y 596 gr. de XaCH al 0% en
peso (7745 moies) diluidos con agua dsstilada hasta
1420 gr para ssi producir une solucidn de FeCH =l 21
% er usso. La mezcla se refrigerd hasta uroe 252C,
Se comenzé enionces la adicibn escalonada de diclo—
roacetyl cloruro (DCAC) sgitando contfnuarente, Se
interrumpié la adicidn de DCAC a diversos niveles -
de pH, & medida que este iba descendiendo az csusa de
la reaccién, tomdndose musestras de la mezcla a ague-
1los diferentes niveles. Cada nmucstira se desecd con
Mgso4 y se filtré., Se hilcieron formulaciones de prue
ba Gel wioducto z ceds nivel de pH, pare estudiar la
formzcibn del gel. Los resultsdos se firuran en la Ta

tla I, cue se inserta a continuacidn.

TAELA I
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Euesirs n?  pH Formacién de gel
1 12 Finguna
2 11 Finguna
3 10 " Ninguna
4 9 Formaciln de gel ligero
5 8 Formacidn de gel ligero
6 7 Formzcion de gel ligero
7 6 Pormacibn de gel ligero
8 5 Formacidén de gel ligero

Descrita suficientemente la naturaieza de la
presente Patente de Invencidn, se hace constar expresa-
rente que cualyuier modificzeidn de detalle que pudiera
introducirse, se considerard incluida dentro de la mis-
na, en tanto no altere o modaifique sugﬁanciaiagnte sus
caracteristicas fundarentales. }

Por ?ltimo se declaran de novedad las siguien N

REIVIHNDICACIONES

18) "PROCEDILIENTC PARA LA PRODUCCION DE

I, I~DIALILDICLOROACETAIIDAY, que ccmprende la forma-

cidn de una mezcla de dislilaming y un solvente inerte
atiecnzdo tal como cloruro de etileno, el enfriamiento
de dicha mezcla a-102C y la lenta asdicién posterior -
de dicloroacetil cloruro g dicha mezcla, con agitaciébn

para formar una mezcla de reaceibn y vara efectuar le
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reaccidén del dicloroacetil cloruro con ls dialilamina
comprendiendo la mejora la feormecion de una mezcla de
dialilsmina en exceso y de aproximudamente 5 hasta -
alrededor de 80% Ge NaOH acuosa en ausencia de cicho
solvente inerte de modo que Guranie todo el tiempo -
rientress tiene lugar la reaccidn, el pH de lz mezcla
permenece por encims de un pH de 10, y afladiexncdo el
cloruro de dicloroacetil bajo violentas conciciones -
de agitacidn, mientras se mantiene la temperastura de
dicha mezclz de reaccibn ent:e =~ 108C aprox. husta =
aprox. 100RC con lo cual se produce N,K-dialyldiclo-
roscetamida.

28) “PROCEDIIIENZO PARA LA PRODUCCICH DE
N, N-DIALTLDICLOROACETALIDA", segfin la reivindicacién
18 en el que el ratio de masa de carga de dicloroaceé
$1l cloruro = Gislilemina a 100% NaOH va de aprox.
Co7% 1.00: 105 hasta proxi. 0°95: 1700: 1725,

38) WPROCEDILIIENTO PARA LA FRODUCCIOQL DE
N, N~DIALILDICLOROACETANIDAM, segfn la reivindicacién
2% en el cual el procediniento lleva a cabo a una ten-
peratura Ge asprox. 08C hasta alrededor de 702C,

48) YPROCEDI: IENTO PARA LA PRODUCCICYH DE
N, N~DIALIIDICLOROACETANIDA", segin la reivindiczeién
28 en el yue el procediniento se lleva a cabo a una
temperatura que va desde aprox. 20%C hasta alrededor

de 70900
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58) "PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE
N,N~DIALILDICLOROACETAMIDA", segdn la reivindicacidn
2%, en el cual dicho procedimiento se lleva a cabo a
una temperatura que va desde aprox. 202C hasta alree-
dedor de 509C,

6&) "PROCEDINMIENTO PARA LA PRODUCCION DE
N, N~DIALIIDICLOROACETAMIDA", segin la reivindicacién
28, en el cual dicho procedimiento tiene lugar a una
temperatura de alrededor de 302C. »i:j

78) WPROCEDINIENTO PARA LA PRODUCCION DE
N, N-DIALILDICLOROACRTAWIDA", segfn la reivindicacién
28, en el éue el mentado procedimiento se 1ie§a a ca
bo a wn ratio de masa de carga de 0’86 : 1’00 : 1710,
el NaOH acuoso es desde alrededor de 18% hasté:aprox.
20% NaOH y el pH de punto final de 1la mezcl%QGE reac-
cibn va desde aprox. 11 hasta alrededor de 13a; "

82) "PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCIUN DE
N,NnDIALILDICLOROAGETAMIDA“, segin la reivindicacidn
12 en el que el ratio de mésa de carga de dicloroace-
$11 cloruro g dislilamina a 100% NaOH es desde alre-
dedor de 0”7: 1°00: 1’05 hasta aprox. 0°95: 1°00:
1725 y la concentrzcion acuosa NaOH va desde alrede-
dor de 15 hasta aprox. 50%.

g8) "PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE
N,N-DIALILDICLOROACETAKIDA", seg@n la reivindicacibn

88 en el que el procedimiento se lleva a cabo a una
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tvemperatura que va desde alrededor de 02C hasta alre-
dedor de T0%C,

102) "PROCEDIIENT0 PARA LA PRODUCCION DE
N,N-DIALILOICLOROACETALIDAY, segln la reivindicacién
88 en el cual el procedixiento es llevado a cabo a
una tempersiura Gesie aprox. 209C hasta aprox. 704C,

118) "PROCEDILIZNTO PARA LA PRODUCCICH DE
¥,K-DI4ALILDICLOROACETAIZIDAY, segzln la reivindicacién
g8 en el cue el procedimiento se lleva a cako a una
temperatura desde aprox., 209C hasta alrededor.le =
508C,

128) “PROCEDINMIENTO PARA LA PRODUCCION DE
N,N~-DIALILDICLOROACETANIDAY, segin la reivindicscion
88 en el que el procedimieﬁto tiene lugar a una tem-
peratura de aprox. 302C,

138) "PROCEDI..IENTO PARA LA PRODUCCibN DE
17, 1-DIALILDICLOIOACETAKIDAY, sesin la reivindicacién
12 en gue el rutio Ge masa Ge carga de dicloroacetil

cloruro a dialilamina a 100% NaOH va desde alrede-

dor de 07 : 1°00: 1°05 hesta aprox. 0795: 1700: -

1’25 y la soncentrzcidén acuosa de NaOH es de alrede-
dor de 17 hustz alreledor del 20%.

148) "PROCEDINIELTC PARA LA P.:CDUCCICH DE
N, K~-DIALIIDICLOROACETAIIDA", segin la reivindicacibn
138, en el cual el procedimiento se lleva a cabo a

una temperatura desde aprox. 0°C hasta aprox. T08C,
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158) “PROCEDINMIENTO PARA LA PRODUCCION DE
N, N-DIALILDICLOROACETAIIDA", segfn le reivindicscidn
138 en el cual el procedimiento se lleva a cabo a
una temperatura desde aprox. 202C hasta aprox, 702C.

168) "PROCEDIKIENTO PARA LA PRODUCCION DE
N,N-DIALILDICTOROACETANIDA", sezfn la reivind;caciGn
138 en que el procedimiento tiene luger a una tempe-
ratura que va desde aprox. 202C. hasta glrededor de
508C, , L

17%) "PROCEDINIENTO PARA LA PRODUQGIOK DE
N,N~DIALIIDICLOROACETAKIDAY, segin la reivindicecién
138 en que dicho procedimiento se verifica a una tem
peratura de alrededor de 30%2C, |

182) "PROCEDIEIENTO PARA LA PRODUCCION DE
I, N~DIALILDICLOROACETANIDAY, segfn la reivindicacidn
12 en gue el NaOH acuoso se afiade a la'dialiiaﬁina
en cuando menos dos fracciones, yendo seguidsa-cada
fraccibn de NaCH por la adicién de wan fraccién equl
valente del dicloroacetil cloruro. ,

198) "PROCEDIIIENTO PARA LA PRODUCCION DE
N,N~DIALILDICLOROACETANIDA", segfin la reivindicacién
188 en el yue el procediniento se lleva a cabo g una
temperatura que va desde alrededor de 02C hasts aprox.
T08C,

208) "PROCEDINIENTO PARA La PRODUCCION DE
N,N—DIALILDICLOROACETAHIDA“! segln la reivindicacibn

182 en gue el procedimiento tiene lugar a una tempe-



ratura que va desde aurox. 20?0. hasta T702C,

212) "PROCEDILIZKTO PARA LA PRODUCCION DE
N,N~DIALILDICLOROACETAITDA", segln la reivindicacién
182 gue se lleva a cabo a unz temperatura que ve des—
5 de aprox. 209C. hasta 502C,

228) “"PROCEDI ISKTO PARA LA PRODUCCION DE
N, N~DIALIIDICLOROACETALIDA", segfn la reivindicacién
182 que se lleva a cabo a unag temperatura de alrede-
dor de 302C,

10 238) "PROCEDIMIESTO PARA LA PRODUCCIOHN DB
N,N~-DIALILDICLOROACETANIDA", segin la reivindicacién
188 gue se lleva a cabo a un ratio de masa ds carga
de 86: 1700: 1709 - 1’10, el NaOH acuoso va desde al-
rededor del 18% hasta alrededor del 20% NaOH §'el pH
15 del punto final de la mezcla de reaccion va desde al-
rededor de 1l hasta aprox. 13, )

248) WPROCEDINIENTO PARA TA PRODUCCION DE
N, N-DIALILDICLOROACETANIDA", . |

Todo ello, tal y como gueds expueéto en la

’

presente memoria descriptiva, que consta de veinti~

20
tres hojas folladas y mecanografiadas por una sola
de sus caras y a dog egkacios,
MADRID, 28 ERERO 1.975
UIS M2 C= ZUNZUNZESUI
25 FER Fe2ar

-
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