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- ratura entre O y 50°C bajo eliminacidén continua del agua de reaccién.

‘tales comc amoniaco, metilamina, limetilamina, trimetilamina y didxido

. "‘p‘"‘ .
Bl objeto de la invenciﬁﬂfzzwzzazzzzgdimiento mejoE
e i =i

rado y continuo para la obtencidn de bis-{h-acetil&minom?{il)éteres

Vi ;
de férmula general I o i
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0 H e 0
il [0
R-C-N=-CHy -0 ~Cli, =N-C~-R (1)

donde R significa hidrégeno o metilo,

La obtencidn de los mencionados compuestos segin

métodos discontinuos ya es conocida y e realiza, por ejemplo, Segin

las ensefianzas de la .-tente suizt 487 B46 mediante tratamiento de la

correspondiente N-metilolacilamidc bajo condiciones extractoras de agua

en presencia de cantidades cataliticas de un Acido fuerte a una tempe-

b, enrel caso del derivado de formilo seglin las ensefianzas de un tra-
bajo de Couch, impreso en Elektro Chimica Akta 1964, tomo 9, piginas
327 - 336, meéiante electrolisis de Nemetilformamida.

Estos modos de trabajo discontinuos tienen &in em-
bargo considerables deaventsjas al trabajar con yrrandes canfidadea. Apan
te de reﬁdimientgs mas reducidos Al sohrepasar determinadas cantidades

de preparado se presentan una serie de productos secundarios gaseosos,

de cirbono jue afectan el medio ambiente, sorprendentemente se puede
evitar la formacion de estos productos secundarios y lograr un consi-
derable aumento del rendimiento si la preparacidn de estos compuestos
se efectua segiin la presente invencidén en forma continua y a temperatu-
ras coﬁsiderablemente mas altas,

Se ha de considerar como totalmente sorprendente
que a pesar de un aumento de la temperatura en una reaceidn, que segiln

el estsdo de la téenica entre O y SOOC y& transcurre en forma insatisfag

toris con respecto a los rendimientos y & los productos secundarios,
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‘no tenga por resultado un ulterior empeoramiento, sino una mejora ssen-

' donde'R_significa hidrogeno o metilo, por reaccibn de N-metilolaciiagiu

~ #ién mas reducida durante un bre¢ve periode dé'tiemﬁo a una temperaturs
reacci&n disociada en forma de vapor se evacua bajo enfrmamlento y

obtiene en forma fundlda. en forma contitiua,

_reducida. especzalménte a una entre 200 y 500 Torr.

é¢ial de la reaccidn y con ello por primera vez una sintesis tecnicamen-
te aprovecheble para el bis-(N-acilaminometil)éter,

Objeto de la invencion es, por lo tanto, un proce=
!

dimiento para la obtencion de bis-(N-acilaminometil)éteres de foérmula

general I

l ,
R=C=-N-=-CH -0=0CH -N-

]
H

dag de férmula general II
0 H
M ey
R=C=N=-CH, - OH (11)
a temperétqra mis elevada en presencia de un Acido fuerte, caracteriza-

éo.porque trabajando en forma continua la N-metilolacilamida de férmula |

11, mezclada con un &cido fuerte, se expone bajo presiﬁn'nornal o pre~-
de 80 a 250°C, preferentemente a una de 120 hasta 15500; el agua de
ge extrae el bis-(N-ac11am1nomet1l)éter de formula general I que se

S1 bien la resccidn transcurre impecablemente a

pPesidn normal es espec1almente ventaaoso trabajar bajo prasxén nas

_ Aparativamente se ha acreditado especialmente ‘el
empleo de un evaporador de capa delgada, aobre el cual se ‘aplica el _
materlal a reaccionar en forma continua. Igual de bién se puede rpal;-

zar la redccién también sobre un tubo calentado o un dispositivo apara-

tivo equivalente,
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200 y 300 Torr en forma continus 2 un evaporalor de capa delgada., El a-

en forma continua. Se obtienen asi 432( g (89,2 % de la teoria) de bis=

Como Acido a agregar a la N-metilolacilamida es e

o

cialmente adecuado el &cido sulfirico. Resultadcs iguales o practicame

=

te igual de buenos se logran también can Acido clorhidrico concentrado,

fcido fosférico, Acido nitrico, Acido metanosulfdnico, eterato de trifl

oruro de boro, etc.

N -

Las Ne~metilolacilaomidas empleadas como productos

de partida, esto es, la metilolformamida o bién metilolacetamida, ya
son gonoéidas y su obtencidén se describe, por gjemplo, en Liebig's Anna-
len der Cheﬁie, tomoe 343, pAgina 264 y en la patente aiemana 16h'610.
Los bis~(N-acilaminometil)éteres 6btgnidos segin
la presente invencidn son valiosos proéuctos intermedios en el sector
de las resinas sintéticas y debido a su caracter 5ifuncionél tienen la -
propiedad dé crear enlaces o miembros puente entre otras moléculas ade-

cuadas.

Ejenplo
5:5 kg de metilolformamida (73,33 moles) y 50 cc

. . : . 3 £e0 s
de Zcido sulflrico concentrado se alimentan & 165 C y una presidn entre

gua de reaccidn que se libera como vapor se retira por enfriamiento y

el producto de reaccidn se obtiege como aceite incoloro que se retira

(N-acilaminometil)~-éter en formas de un sceite incoloro y 1215 g de con-
densado de destilacién (agua de r=accién). E1 producto que se obtiene
en forma oleginosa cristalizs lentamente a cristales 1ncoloros del pun-
to de fusidn 1Cb °c y se pueden recristslizar en metanol.

Empleando en el ejiemplo de arrlba en lugar de
metilolformuimida met1]olaceram1da se obtlene en un rend1m1ento del 9C ¢

el bis-(N-acetilaminometil)éter. asimiswo de alta pureza,
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| dae de formula gorieral 1T

la TI; mezclada con un lcido fuerte, Be expone bajo presién normal 6
tura de 80 a 250°C. prefgreﬁtqmente & una de 120 hasta 155°C. el agha

: bié-(N-acilaminomqtil)éter de fbérmula generai Iy que se bbt;eﬁe en for-

NGTA
Descrita suficientemente la naturaleza del invonto}
'aai como 1l manera de realizarlo en la prictica, dehe hacearss aonatar

que las disposiciones anteriormente indicadas son susceptibles de modi_

ficaciones de detalle en cuanto no alteren su prineipio fundamental.

Reivindicaciones

‘1s Procedimients para la obtencién de bis~(N~acilami- :

nometil)éteres de férmula general I

0 | 0
|

=2 —
= —m

- CH -0 - CH, =

> - C » R (1)

R “C ~

donde R slgnlfica h;drbgeno o metxlo. por reaccidn de N-metxlolacilami-!

. _ 0w
i
R-C~-N-=~CH, - OH . (11)

a temperatura mAs elevada en presencia de un Acidc fuerte, caracteriza- !

do porque trabajando en forma continua la N-metilolacilamida de férmu=
ﬁresibn mas reduéida,.durante un breve périodo de tiempo, a una tembqu

de reaccién separada en forma de vapor se evacua bajo enfriamiento y el

2, Erocedimiento Segfin la reivindicacidn 1, carace

terizado porque la reaccidn se efectia a una presidn de 200 hasta 500

Torr y/o une temperafllr_a entre 120 y 15500-



3. Procedimiento segin una de. las reivindicaciones 1
6 2, caracterizado porque la reaccidn se efectua en un evaporador de

capa deigada.

by

Irocedimiento par: la obtencidn de bis-(N-acilami~

nometil)éteres, tal y como queda susta.-cialmente descrito en la presen-:

te memcria.

Esta Memoria consta de 6 hojas escritas a miguina

por una sola -cara,

Mgdrid,
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