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Arnicas alifáticas secundarias, especialmente

las llamadas aminas grasas con cadenas largas de carbono,
/se preparan actualmente en proces*'S a escala industrial 

esencialmente según dos modos de procedimiento fundamen­

tales en múltiples variaciones, a saber mediante la hidro 

genación de correspondientes nitrilos o mediante la llama­
da aminólisis o amonólisis, es decir la reacción de alco­
holes grasos con amoníaco o aminas primarias en presen- j 
cia de hidrógeno. !

La hidrogenación de nitrilos aliféticos de ca- ¡

dona larga para formar correspondientes aminas secundarias
. , ¡es conocida desde hace mucho tiempo- Se efectúa a escala }

industrial con presiones desde K?.di!s hasta altas de apio ! 

ximadamente 20 hasta aproximadamente 300 bares y a tempe-¡ 

returas elevadas de aproximadamente 130 hasra 2609C, j 

biendose desarrollado procedimientos tanto de dos etapas ¡ 
como también de una etapa. Como catalizadores de hidro- ¡ 

genación sirven los más diversos catalizadores y sistemas 
de catalizadores a base de níquel, cobalto, cromita de co­
bre, que pueden estar impurificados eventuaimente además 

con otros metales y se utilizan frecuentemente en forma 
de catalizadores de lecho fijo. Tales procedimientos pa­

ra la preparación de aminas secundarias a partir de nitri 

los son conocidos por ejemplo a partir de la memoria de 
patente alemana 963.518, de la memoria de patente alemana
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1.,280.243, de la memoria de patente alemana 1.941.290, de 

la memoria de patente de los Estados Unidos 2.781.399, de 

la memoria de patente de los Estados Unidos 2.784.232 y 

de la memoria de patente de Gran Bretaña 836.364.
Junto a esto la reacción de alcoholes grasos 

con amoníaco adquiere una importancia creciente para pro­

cesos técnicos. Uno de tales procedimientos es conocido 
especialmente a partir de la DT-AS 22 55 701. Según ésta 

alcoholes grasos de cadena larga pueden ser transformados 

a temperaturas de 120 hasta 25030 con amoníaco en presen­
cia de hidrógeno con ayuda de catalizadores de hidrogena- j 

c:ón-deshidrogenaoión a presión atmosférica en las aminas ¡ 

secundarias correspondientes.

Además, a partir de la DT-AS 1.219.493 es conc­
ordo un procedimiento, según el cual aminas terciarias j 

con 6 hasta 26 átomos de carbono en cada uno de los gru­
ñes alifáticos se preparan a partir de mezclas de los co­

rrespondientes alcoholes alifáticos con nitrilos corres­
pondientes, conduciéndose hidrógeno a través de las sus­

tancias de partida presentes en fase líquida a temperatu­

ras comprendidas entre 160 y 2803C y a una presión com­

prendida entre 7 y 14 bares en presencia de catalizadores 
de hidrogenación. El vapor de agua o el amoníaco, forma­

dos durante la reacción se retiran de la reacción por me­

dio del hidrógeno hecho pasar en exceso. Aminas primarias
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y secundarias pueden obtenerse como productos secundarios, 

en estas condiciones., prácticamente sólo en cantidades 

insignificantes.

A partir de la DT-AS 1$ 45 51? es conocido fi­

nalmente un procedimiento en el que alcoholes y nitrilos
/

se.' hacen reaccionar en presencia de fio orar o de hidróge­
no anhidro para formar amidas y estas anidan se hidroli- 

zan a continuación en presencia de ageries ie hidrólisis 

para formar mezclas de ácidos cartroxíH-.'os y aminas. Pa­
ra una preparación a escala industrial de aminas grasas 

este procedimiento apenas entra en cena--dar ación aunque 
sólo sea debido al complicado aisl-uii-Kitc de la amina, pu­
ra a partir de la mezcla de hidrólisis.

Aminas secundarias con cadenas largas de carbo­
no poseen un elevado interés técnico especialmente en lo 
que se refiere a su transformación ulterior para formar 
las correspondientes sales de amonio cuaternario y a su 

utilización como agentes plastifioantos para géneros tex­
tiles. Por otra parte su preparación según los diferen­

tes procedimientos tropieza siempre con dificultades es­

peciales, ya que en la cadena da reacción de amina prima­
ria - amina secundaria - amina terciaria se hace posible 

de manera relativamente fácil obtener la etapa inicial o 
final, pero es esencialmente más difícil obtener en ren­
dimientos elevados la etapa intermedia, a saber la amina
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secundaria. Sin embargo, existía una necesidad de utili­
zar la reacción técnicamente interesante de alcoholes gra­

sos con nitrilos grasos también para la preparación de

aminas grasas secundarias.
Se ba hallado ahora que esto ;.e hace posible 

con un procedimiento para la preparación ae aminas alifá-
ticas secuadaí-i. 

holes i er­

en presencia de

s a partir de nitrilos ulifáticos y aleo- 

en fase líquida haciende pasar hidrógeno 
catalizadores de hidrogcn? c i.ón-deshidro-

genac-ión a remt-.naturas elevadas y con aw-caación del —  

agua de reacción, pue se caracteriza porque a temperatu­
ras de 120 hasta 26030, en condiciones prácticamente exen­

tas de presión, alcoholes alifáticos de la fórmula
RlOH,

en que i'-j siguiiioa un radical alcohilo, rlquenilo o hi- 
drocarbonadn varias veces insaturado etilónicamente, con 
8 hasta 26 átomos de carbono, de cadena recta o ramifica­

do, pero ramificado a lo sumo una vez en posición <á- o 
un radical alcoxi-alcohilo de la fórmula HgóOX)^- con un 

peso molecular de por lo menos 130, en oue puede ser 

un radical alcohilo, alquenilo o un radical hidrocarbona- 
do varias veces Insaturado etilónicamente, con 1 hasta 26 

átomos de carbono, de cadena recta o ramificado, X puede 

ser un radical -CH^CH^-, -CHÍCH^-CHg- o -CH^-OHÓCH^)- y 
m puede ser un número entero o fraccionario entre 1 y 20,
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1 , y dentro de m pueden presentarse también combinaciones de 

los radicales X,
o mezclas de tales alcoholes, se ponen en contacto ínti- 

mo con nitrilos alifáticos de la fórmula

R^-CN,
en que R^ significa un radical aleohilo, alquenilo o hi- 

drocarbonado varias veces insaturado etilénicamente, con 

8 hasta 26 átomos de carbono de cadena recta o ramificado,

10
o el radical de un éter-nitrilo de la fórmula R^-(OX)^- 

-O(CHg)^- M u  un peso molecular Ae por lo menos 130, en 
que significa un radical alcohilo, alquenilo o hidro- 
carbonado varias veces insaturado etilénicamente, con 1
hasta 26 átomos de carbono, de cadena recta o ramificado, 
X significa un radical con el significado mencionado an­

15 teriormente, n significa un número entero o fraccionario 

comprendido entre 1 y 20 o cero, y n puede ser 1 ó 3, pu- 

diendo estar presentes dentro de n asimismo combinaciones 

de los radicales X,

o con mezclas de .tales nitrilos en una proporción molar
20 de alcohol; nitrilo de'90 : 10 hasta 10 : 90 con por lo

menos 2 moles de hidrógeno por cada mol de nitrilo, man­
teniéndose durante todo el tiempo de reacción una concen­

tración de amoníaco de 3 hasta 75% en volumen en el gas 
de reacción.

25 Como sustancias de partida para el procedimien-

2 7 0 5 8
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to según la invención hay que mencionar, por una parte, 

alcoholes alifáticos de la fórmula

R^-OH
en la que representa un radical alcohllc o un radical 

hidrocart^nado, una o varias veces insatura. "*o etilénica- 
mente, al cual posee en total 8 hast..< 26 aromos de carbo­
no. 'falos alcoholes pueden tener en la cadena una o va­

rias ramificaciones de cadena en forma I-.* átomos de car­

bono secundarios o terciarios, pero pegoan en la posición 

oc cor respecto al grupo OH a le una ramificación, 

es decir ;:e trata de alcoholes primarlo;.' o secundarios.

Se mencionarán, sólo a modo de ejemplos alcohol n-octílico, 
2-etilb.3xanol, alcohol isooctílico, alcohol isononílico, 
alcohol l.iurílico, alcohol isotri-ie-.;UJ.no, alcohol oleíli- 
co, alcohol cetílico y alcohol estearii^co. Además son ade 

cuados alcoholes o mezclas de alcoholna, que resultan en 
la hidrogenación de ácidos grasos naturales o de esteres 
de ácidos grasos, tales como por ejemplo alcoholes grasos 
de sebo o alcoholes grasos de palmiste. A éstos pertene­

cen también los alcoholes insaturados desde una hasta va­
rias veces, que resultan en la hidrogenación de ásteres 

de ácidos grasos varias veces insaturadoc de ácidos gra­

sos de aceite de colza y de aceite de bacalao. Se mencio­
narán además también los económicos alcoholes primarios 
con hasta 24 átomos de carbono, obtenidos mediante la
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reacción por adición de etileno según el proceso de Zie- 
gler.

/ También alcoholes, más* o menos ramificados, ta­

les come se preparan mediante oxosíntesis a partir de ole 

finas de cadena recta o ramificadas, inaaturadas en posi­

ción intermedia o final, o el alcohol isoootadecílico ob­

tenible a partir de isononilaldehido pueden hallar empleo
como alcoholes de partida. Como alcoholes secundarios

entran en consideración por ejemplo los que son obteni- ¡
i

bles según los procedimientos conocidos de la oxidación ! 
directa de parafinas de cadena recta y ramificadas en pre j 

sencia de ácido bórico. Los alcoholes de partida pueden 
presentarse en forma de mezclas cualesquiera. Son prefe­

ridos alcoholes primarios de cadena recua y ramificados^ ' 
que pueden estar saturados o insaturados, con 1 hasta 2 

enlaces dobles etilénioos y que tienen 14 hasta 22, espe­

cialmente 16 hasta 18 átomos de carbono.

Como alcoholes de partida en el procedimiento 

según le invención son^adecuados también éter-alcoholes, 

tal como resultan mediante oxietilación y/o oxipropila­

ción de alcoholes primarios y secundarios. En estos éter 
-alcoholes el radical R^ adopta el significado de Rg(OX)^- 
En este coso las unidades X pueden ser unidades derivadas 
exclusivamente de óxido de etileno o de óxido de propile- 
no, o pueden ser también mezclas de tales unidades, a sa-

5
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bey en distribución estadística o eñ forma -le bloques, m 

significa el grado medio de oxialcohilación. Por ello m 
puede ser tanto un número entero como también fracciona­

rio, que para el componente de alcohol de partida del pro­

cedimiento según la invención está entra 1 y 20, preferen­

temente entre 1 y 8, y especialmente entre 1 y 5* Rp pne- 
de ser un radical ale ohilo, alquemlo $ hidrocai'bonado, 

varia3 veces insaturado etilénicamente.. cor: 1 hasta 26, 

preferentemente con 8 hasta 22 átomos d?- carbono, de ca­
dena recta o ramificado, pero cor. la condición de que el 
peso molecular de todo el radical R./OX),-- ha de ser por 
lo menos de 1$0, ya que sólo tales radicales producen en 
las condiciones de reacción d el procedimiento según la in­

vención una presión de vapor sufá.ci 'antamenta baja del al­

cohol que impide que el alcohol do partida, sea retirado 
con el agua de reacción desde el proceso. Los menciona­

dos éter-alcoholes etéreos pueden utilizarse también en 

mezcla con los alcoholes de cadena recta o ramificados, 
saturados o insaturados, primarios o secundarios mencio­

nados anteriormente.
El segundo componente de reacción en el proce­

dimiento según la. invención son nitrilos de la fórmula
R^ON,

en los que el radical puede representar igualmente un 
radical alcohilo o un radical hidrocarbonado, una o va-
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rías veces insaturado etilénicamente, pudiendo estar sin 

embargo aquí, a diferencia de los alcoholes de partida, 

un átomo'de carbono terciario también en posición o¿ .

Por lo demás en lo que se refiere a las ramificaciones de 

cadena en R^ vale lo mismo que se dije para los radicales 
de los aj acholas de partida. Estos radicales R- tie­

nen 8 hasta 20 átomos de carbono. Son preferidos ídtri- 
los saturados de cadena recta o ramificados o los que tie­
nen hasta 3 enlaces dobles etilénicos, que tienen 11 has­

ta 22, eapecinl:-.9at6 16 hasta 18, átomos de carbono. Tam­
bién las nitriios do partida pueden utilizarse en forma 

de cualesquiera mezclas en los límites mencionados.

-- * la preparación de los nitrilos, necesarios como 

componentes de partida en el procedimiento según la inven­

ción, s§ efectúa según procedimientos conocidos a partir 

de los ácidos carbcxílicos de cadenas iguales mediante 
reacción con amoníaco en condiciones deshidratantes. Ade­

más, tales nitrilos son obtenibles mediante la llamada 

amonoxidación de hidrocarburos o mediante la nitrijt ación 
de alcoholes con amoníaco, que se efectúa preferentemente 

con ayuda de catalizadores de hierro.

Como nitrilos de partida son adecuados también 
éternitrilos, adaptando el radical R- entonces el signifi­

cado de R^-(OX)^-0(CHp)̂ , en el que puede ser un ra­

dical alcohilo, alquenilo o hidrocarbonado, varias veces

27058



insaturado etilénicamente, con 1 hasta 26 átomos de car­

bono, preferentemente con 8 hasta 22 átomos de carbono, 
de cadena recta o ramificado. (OX) son también aquí uni­
dades que resultan mediante oxialoohilacion con óxido de 
etileno y/o óxido de propileno y las cuales, a su vez, si 
están representados ambos radicales oxialcchilato, pueden 

presentarse distribuidos estadísticamente o a la manera 

de oopolímeros por bloques. El grado de oxialcohilación 

n puede adoptar los mismos valores que m en los éter-al- 

ooholes de partida, pero puede hacerse también cero en 

los éter-nitrilos. El índice g puede ser finalmente 1 6 
3. También para los éter-nitrilos vale la condición de 

! que el radical global R^-(0X)^-0(CHg) - ha de tener por 

lo menos el peso molecular de 130.

Los mencionados éternitrilcs pueden prepararse 
según procedimientos conocidos, por ejemplo aquéllos en 
los que p = l ,  pueden obtenerse mediante reacción de cío- 

rometiléteres con cianuro de cobre, pudiendo obtenerse 
los correspondientes clorometiléteres a su vez mediante 

reacción de alcoholes o de alcoholes oxialcohilados con 

formaldehido y HC1, Eternitrilcs, en los que el índice 

p os = 3, se pueden obtener a través de los correspondien­

tes éteralcoholes, que pueden preparase a su ves mediante 

reacción de alcoholes o de alcoholes oxialcohilados con 
oxetano 1,3-óxido de propileno.
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También los nitrilos y/o éternitrilos utiliza- 

bles dentro de los límites mencionados precedentemente 
pueden presentarse ¿n forma de mezclas*

Los alcoholes de partida y los nitrilos de par­
tida se presentan en fase líquida durante la reacción.

La reacción en el marco del procedimiento según 

la invención ce efectúa en condiciones carentes de pre­

sión, es decir prácticamente a presión.normal. Pequeños 

aumentos de presión a aproximadamente 0,5 hasta 1 bares 
de scbreprcsión, que resultan por ejemplo de resistencias 

de las conducciones y también de la superación del nivel 

de líquido come consecuencia de la introducción de los 
gases, se atribuyen aquí también al margen prácticamente 

sin presión tai como una pequeña depresión, que puede re­
sultar por ejemplo debido a una pequeña diferencia de pre­

siones de la bomba de circulación de gas en el lado de 
aspiración dei sistema de aparatos.

La temperatura durante la reacción según el pro­

cedimiento conforme a la invención ha de estar entre apro­

ximadamente 120 y aproximadamente 260SC, preferentemente 

se trabaja en un margen de temperaturas comprendido entre 

aproximadamente 180 y aproximadamente 26020 para lograr 

velocidades de reacción económicas. Sin embargo, también 

en el último margen, a temperaturas a partir de 120SC que 
están por debajo de éstas, que han de recorrerse eventual-

27058
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mente de manera, conscientemente lenta, tiene lugar ya una 

reacción apreciable para formar las aminas secundarias 
deseadas.

Como catalizadores se necesitan para el proce­

dimiento según la invención los catalizadores que posean 

al mismo tiempo uns función de hidrogenación y una de dea- 
hidrogenación. B:t;os son preferentemente catalizadores 

de níquel, que pueden presentarse tanto en forma de los 

tipos activos de níquel Raney como también en forma de 
grano o de polvo con o sin material de soporte. Son ade­
cuados además los correspondientes catalizadores de cobal­

to o catalizadores mixtos de níquel y cobalto o de níquel, 
cobalto y cobre, además también catalizadores do cromita 
de cobre, que pueden estar provistos eventualmente con 
adiciones de óxido de cobre, de metales alcalinos o de me­

tales alcalinotérreos, tales como especialmente bario. Es­

pecialmente adecuados para el proceso según la invención 

son los catalizadores de níquel y cobalto de los más di­
ferentes tipos con y sin adiciones de otros metales así 

como con soportes y activadores. Como adiciones y sopor­

tes se mencionarán manganeso, óxido de hierro, óxido de 
zinc, silicatos de aluminio, óxido de aluminio así como 

SiOg en forma de tierra de infusorios c como producto de 
síntesis expandido. Los catalizadores de níquel merecen 
la primacía.

t
í
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Son menos adecuados catalizadores puros de me- ^
t

tales nobles a base de paladio y platino, que sin embargo 

pueden ser hechos útiles, combinándolos con catalizadores 

de deshidrogenación, tales como por ejemplo catalizadores 
de cobre Raney o de cromo y cobre. Según tales procedi­

mientos mixtos es fundamentalmente posible mezclar dos 
catalizadores diferentes, usuales en el comercio, de tal } 
manera que se obtengan las propiedades deseadas de hidro- 

genación y deshidrc-genación.
El margen preferido de temperaturas del procedí

miento según la invención depende en cierta medida del !
!tipo del catalizador. Si se utilizan catalizadores de } 

níquel, el margen de temperaturas de 180 hasta 2003C se ¡ 

ha manifestado como especialmente favorable. Estas tem­
peraturas son perfectamente ajustables especialmente en 

el caso de alcoholes de partida y nitrilcs de partida de ¡ 
alto punto de ebullición desde aproximadamente 12 átornes 

de carbono. En el caso de reactivos con cadenas más cor­

tas, la temperatura óptima no puede ajustarse inmediata- 
mente desde aproximadamente 1809C. En este caso se ini­
cia la reacción a 1209C y se introduce primeramente una 
cantidad relativamente pequeña del gas de reacción en la 

mezcla de nitrilo y alcohol. A esta temperatura empieza 

ya la reacción en aminas secundarias de alto punto de ebu­
llición o en sus productos previos. Al progresar la reac-
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oión ruede elevarse a continuación 1entapence tanto la 

temperatura como también la cantidad de gas.

Si; en lugar de catalizadores de níquel, se em­

plean los catalizadores de cobre y cromo algo más inertes, 
la temperatura de reacción óptica está a aproximadamente 
23Ó di sta 2305C. En este caso, mezclas de nitrilo y de 
alcchri, desde aproximadamente 13 a Ir -'¡.tomos de carbono, 

o las que tienen puntos de ebullición p¡*-ro?-imadamente —  

iguales o presiones de vapor correspondientes pueden ajus­
tarse inmediatamente a la temperatura dreacción, sin 

que leba recorrerse aquí un lento pericia 00 calentamien­

to.
La cantidad de catalizador neis, el procedimien­

to segln la invención además de depender del tipo del ca­

talizador, depende entre otras cosas d-; la temperatura de 
reacción elegida. Aquélla oscila, dentro dél procedimien­

to según la invención, en límites cor-prendidos entre 1 y 
6 % en peso, referido a la cantidad en peso de los reacti­
vos * calculado sobre metal activo u óxido metálico. Si 

se utilizan por ejemplo mezclas aproximadamente equimola- 
res de alcoholes con nitrilos-C-^/C^g mirtos, la cantidad 

requerida de catalizador níquel Raney en condiciones por 
los demás iguales a 1808C era de 5 % en peso, a 2008C de 

2 % en peso y a 210sc de 1 % en peso. A 21080 se hicieron 
observables en pequeño grado reacciones secundarias. Las



p- H ojn

1

5

10

20

2$

cifras mencionadas valen para la utilización en una sola 

vez de un catalizador de nueva aportación.
Durante la reacción han de ofrecerse a la mezcla 

de reacción por cada mol de nitrilo por lo menos dos mo­
les de hidrógeno; no perturba un exceso de hidrógeno, que 

puede ser de cualquier magnitud. En este caso hay que te­
ner en cuenta especialmente también la cantidad de hidró­

geno, que se requiere evontualmente para la hidrogenación 

de enlaces doblas etilénícemente insaturados, de los ni- 

trilos o alcoholes de partida. Debe ofrecerse hidrógeno 

desde el comíenno a la mezcla de reacción, ya que de lo 

contrario '--parirán reacciones secundarias indeseadas.

? La concentración de hidrógeno, presente en el 

gas de reacción, se calcula a partir de la concentración 
de amoníaco, mencionada más adelante, como diferencia —  

frente a 1C(.%'. Gomo gas de reacción se entiende aquí y 
a continuación sólo la suma de los nitrilosde hidrógeno 
y de amoníaco.

Para la reacción de alcoholes y de nitrilos pa­
ra formar aminas secundarias según el procedimiento con­

forme a la invención es decisivo el hecho de que durante 
el tiempo total de reacción esté presente, además de hi­

drógeno, también amoníaco en el gas de reacción. Por ello 
debe tenerse cuidado de que el amoníaco no se escape in­

controladamente, ya que un déficit de amoníaco empeora de-

27058
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cisivaménte el rendimiento de amina secundaria,, Según la 
proporción molar utilizada de los reactivos, la concen­

tración de amoníaco puede estar entre 3 y 75 % en volumen 
en el gas de reacción. Esta puede tanto mantenerse cons­

tante dentro de este margen durante el tiempo global de 

reacción, y también fluctuar dentro de estos límites. En
este caso los límites mencionados Tued-sn retasarse hacia 

arriba especialmente durante) un tiempo -ort..., eventualmen­

te puede rebasarse también un poco hacia abajo. Sin em­

barga, es decisivo que se controle la concentración de 

amoníaco de manera tal que se mantenga esencialmente du­
rante la duración de reacción, den!*rc de? estos límites.

Si se rebasa hacia abajo el límite ó.3 la concentración de 
amoníaco en el gas de reacción, dab*-, cuidarse de aumentar 
la concentración de amoníaco, si se rebasa hacia arriba 
debe cuidarse de disminuir la concentración de amoniaco.

Esto vale tanto para porciones do amoníaco, que se intro­
ducen desde fuera o se evacúan, como también para aqué­

llas que resultan a partir de los partic:.par-tes en la re­

acción propiamente dichos.
La proporción de los participantes en la reac­

ción, alcohol y nitrilo, puede fluctuar en el procedimien­

to según la invención dentro de amplios jimites, hasta 

aproximadamente una proporción molar de alcohol : nitrilo 
comprendida entre 90 : 10 y 10 : 90. Se prefiere una pro-
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porción molar de alcohol : nitrilo comprendida entre - - 

70 : 30 y 30 : 70 y especialmente la reacción entre por­
ciones equimolares de ambos participantes, habiéndose de 

entender aquí por equimolar en lo que se refiere a parti­

cularidades técnica;- (por ejemplo la pureza y ie unifor­

midad de lo.? materiales de partida) una proporo: 6n molar 
de alcohol : nitrilo comprendida entre 60 : 40 y 40 : 60. 

Para este áltrr-:o caso la concentración de amoníaco ha de 
oscilar apT'oxj nudamente entre 3 y 60 % en volumen y prefe­
rentemente onjre 3 y 50 % en volumen. Vale ventajosamente 
el hecho de que la concentración de amoníaco en el caso 

de un.gran aycoeo de nitrilo ha de mantenerse más en la 
parte inferior del margen, y en el caso de gran exceso de 

alcohol na ha de.mantener más en la parte superior del 
margen. Su rl último oaso existe además la. condición de 

que en total., por cada mol de alcohol en exceso ha de ofre 
cerse por lo menos una cantidad de 1/2 mol de amoníaco.

En las condiciones del procedimiento según la 

invención y en función de las proporciones molares de los 
componentes de partida utilizados, nitrilo y alcohol, la 

velocidad del ga?-, con la que el gas de reacción, even- 
tualmente incluido el gas inerte, pasa por la fase líqui­
da o entra en contacto íntimo con ella, ha de oscilar en­
tre 200 y 600 litros de gas por kg de mezcla de reactivos 
y hora. Estos límites no son absolutamente críticos, pe-

2 7 0 5 8
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ro la reacción se desarrolla más lentamente a velocidades 

de gas menores, aproximadamente a 50 hasta 100 litros por 

kg y hora?. Por otra parte, cantidades de gas por encima 

de 600 litros por kg y hora sólo aportan ventajas si se 

cuida de que las mayores cantidades puedan distribuirse 
también de manera óptimamente fina en la fase líquida.

Más allá de 1000 litros por kg y hora se establecen lími­
tes a la cantidad de gas predominantemente por parte de 

la capacidad de realización técnica y de la rentabilidad. 

El contacto íntimo entre líquido, gas y catalizador, re­

querido para la reacción, se establece usualmente introdu­

ciendo directamente o recirculando el gas con muy buena 

agitación o bombeo de la fase líquida con el catalizador 

suspendido. Para tal recirculación son especialmente ven­

tajosos reactores de chorro. En éstos el material de re­

acción líquido se mezcla intimísimamenúe en una boquilla 
de chorro con el catalizador y con los gases reactivos, 
con lo que se efectúa una reacción especialmente rápida.
La boquilla de chorro procura al mismo tiempo la circula­

ción de la fase gaseosa y la separación del agua de reac­
ción fuera del recipiente a presión. Una cantidad de gas 

lo más elevada posible es también de gran importancia pa­

ra la descarga rápida y sin problemas del agua de reacción 

formada. Para acelerar la descarga del agua de reacción 
y por razones de ahorro de costes, el gas de reacción, es

2 7 0 5 8
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decir le. mezcla de hidrógeno y amoníaco, puede estar di­

luida con porciones de gases inertes, tales como nitróge­

no o metano. Los gases inertes pueden estar presentes en 

porciones de 0 hasta 50 % en volumen en la mezcla de ga­

ses, además de los gases reactivos hidrógeno y amoníaco. 

Tales gases reducen ciertamente las presiones parciales 
de hidrógeno y amoníaco, pero por otra parto favorecen la 
importante descarga del agua de reacción.

La reacción puede realizarse tanto según el mo­

do de fucicada? ento llamado abierto como también según 
el modo llamado cerrado, El modo de funcionamiento abier­

to consiste en que se hace pasar hidrógeno con buena agi­

tación a. través del reactor alimentado con la mezcla de 

reacción a brst de alcohol y nitrilo, que contiene al mis­

mo tiempo el catalizador, a la temperatura de reacción re­

querida, inri educiendo conjuntamente en caso necesario la 

porción de a:" uní acó necesaria para mantener la concentra­
ción de amoniaco en la mezcla de reacción. La salida del 

sistema de aparatos está unida abiertamente con la atmós­
fera a través de un refrigerante descendente, que contie­
ne ventajosamente un colector para recoger el agua de reac 

ción. Los gases de reacción en exceso salen del sistema 

de aparatos a través de una conducción de gases de escape.

El modo de funcionamiento cerrado, que puede de­

signarse también como modo de funcionamiento de gas en —
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circuito, es la forma de realización preferida del proce­

dimiento según la invención. En cuanto a los aparatos se 

distingue del meco de funcionamiento llamado abierto por 
el hecho de que hidrógeno y amoníaco, después de la sepa­

ración por condensación del agua de reacción, se conducen 
en circuito mediante una bomba de recirculaoión por medio 

de un condensad-a. de buena eficacia. El hidrógeno y el 

amoníaco consumidos son repuestos al sistema de aparatos. 

En el modo de funcionamiento cerrado son suficientes por 

lo tanto cantidades esencialmente menores ¿t< los dos ga­
ses con rendimientos de aminas secundarias igualmente ele­
vados. La pérdida de amoniaco puede mantenerse especial­

mente baja todavía por medio de este recurso si el agua 

de reacción separada se ajusta ventajosamente a aproxima- i 

damento 902C y los gases que se retiran pueden condensar- j 
se sobre un refrigerante de reflujo. En lugar de un agua 
amoniacal aproximadamente al 10 % en peso resulta con es­
ta medida una solución de amoníaco al 1 hasta 3 % en peso.

Con e'.: modo de funcionamiento de gas en circui­

to puede manifestarse como favorable retirar del circuito 

una o varias vec^s, es decir de forma discontinua, duran­

te el proceso, c también continuamente, una determinada 

cantidad de gas e introducir gas de nueva aportación como 

reemplazamiento. De este modo puede impedirse el enrique­

cimiento en gases indeseados, que se forman en pequeñas
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cantidades debido a reacciones secundarias. La salida y 

entrada de los gases puede utilizarse tanto para la regu­
lación de la concentración de amoniaco, hidrógeno como 

también para la de gas inerte. El sistema de aparatos pa­

ra el modo de funcionamiento del gas en circuito del pro- 
/ ^

ceñimiento según la invención posee además del condensa­

dor también un dispositivo conecta!1". con cuya ayuda pue­

de eliminarse total o parcialmente anonaacc excedente, que 

se encuentra en el gas de circuido.

El dispositivo para la r gula^ión de amoníaco 
se encuentra ventajosamente en la dcrivscic-í del circuito 
de gas del sistema de aparatos. Esto enbra en función, 

tan pronto como se rebasa hacia arrota ?.n. deseada concen­
tración de amoníaco. El mencionado dispositivo puede ser 
por ejemplo una torre de lavado o remitíante de agitación 
lleno con agente de absorción lígnidt.-, pero también una 

torre de adsorción llena con adsorbentes sólidos.

Como adsorbente para amoníaco en el mencionado 

dispositivo puede servir por ejemplo agua o ácido sulfúri­

co acuoso. Puede emplearse también ácido sulfúrico con­

centrado, que en caso necesario se inyecta dosificadamen- 

te en un lugar determinado de la.circulación de gas.

La vigilancia de la concentración de amoníaco 

en el gas de reacción se efectúa por ejemplo con ayuda de 
un aparato de análisis de infrarrojos, de un cromatógrafo
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de proceso o también con ayuda de otro aparato de análisis 

continuo, que proporciona valores de análisis según méto­

dos químicos o físicos, El aparato de análisis utilizado 

puede regular ventajosamente de forma automática la intro­

ducción y la evacuación de amoníaco.

Después de reducir la concentración de amoníaco 
por medio de las mencionadas medidas se requiere reempla­

zar en el circuito la cantidad de gas retirada por hidró­
geno, eventualmente en mezcla con gases inertes.

Como medida especialmente ventajosa la concen- ¡
tración de amoníaco puede ajustarse por medio de un equi- ¡

;
po refrigerante, que puede tanto retirar amoníaco del cir­

cuito como también cederle amoníaco. Un equipo de este

tipo puede estar instalado tanto en el circuito principal i¡
como también en el circuito secundario.

Con el modo de funcionamiento llamado abierto es 

innecesario un dispositivo para la regulación de amoníaco, 

porque en este caso los gases se introducen directamente 
y en la composición adecuada en el sistema de aparatos. 

Tanto con el modo de funcionamiento abierto, como también 
con el modo de funcionamiento de gas en circuito es impor­
tante que el agua resultante se retire rápidamente de la 

fase de reacción líquida y que la cantidad separada por 
condensación pueda medirse en un colector. La cantidad de 
agua separada y la absorción de hidrógeno son una medida
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del desarrollo de la reacción. La terminación de la reac­

ción según el procedimiento conforme a la invención puede 

comprobarse con ayuda de la alcalinidad valorabio de la 
amina secundaria deseada.

/' La descripción de los modos de procedimiento se

ha ̂ efectuado bajo el punto de vista Ge un procedimiento 

discontinuo. Sin embargo es igualmente pesióle -ealisar 

el procedimiento según la invención tota'-, o parcialmente 
de forma continua, por ejemplo en --n sistema tubular, en 

varios reactores acoplados sucesivamente irnos vres otros 
o en recipientes de reacción a presión d .spnes'*os a modo 

de cascada.

Dentro del procedimiento segur la. iir-OKCión pue­
den utilizarse también nitrilos 7 alcoholes indurados, 

tal como se ha mencionado anteriormente. Las cadenas de 
alcohilo insaturadas pueden contener tanto uno como tam­
bién varios enlaces dobles. Se mencionarán por ejemplo 

alcoholes oleílíeos con índices de yodo de 50 hasta 95; 
nitrilo graso de sebo con un índice de yodo de aproximada­
mente 50, así como los nitrilos de ácidos grasos de acei­
te de colza y de aceite de bacalao con índices de yodo ma­

yores que 100, además nitrilo oleílico y nitrilo de acei­

te de soja. En este caso el procedimiento pueo.o dirigir­

se de manera tal que se obtengan .tanto aminas secundarias 

saturadas como también las correspondientes aminas secun-

¡
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darías insaturadas o parcialmente insaturadas. Para ob­

tener loo enlaces dobles son máximamente apropiados cata­
lizadores de cobre y de cromo. Aminas secundarias insa­
turadas o parcialmente insaturadas pueden obtenerse tam­
bién a ./a?tir de nitrilos y alcoholes insaturados con ca­
talizad ores da níquel. En este caso es especialmente ven­

tajoso an fas de reacción que contiene, además de hidró­

geno ̂ aproximadamente 10 hasta 60, preferentemente 20 has­

ta 50 % voj.'jif-áR de amoníaco.

. n axilas secundarias saturadas se llega a par­

tir de corponenLes de partida insaturados de la manera 

más ventajosa, -<i el contenido de amoníaco del gas de reac 
ción se :n*.:.'*vá en el margen inferior de los límites indi­

cados y ai ."o reemplaza el gas de reacción por hidrógeno 
puro después dt la terminación de la formación de la ami­
na secuu.dar.Li. Eventualmente, en este caso puede elevar­
se la temperatura e incrementarse la cantidad de gas.

El procedimiento según la invención de la forma­
ción de la annna secundaria dura usualmente 1,5 hasta 4, 

preferentemente 2 hasta 3) horas. Para la hidrogenación 
completa de enlaces dobles presentes se necesita en el ca­

so extremo (en et caso de índice de yodo elevado) de nue­

vo aproximadamente el mismo tiempo. Un acortamiento de 

la fase de hidrogenación posterior puede alcanzarse, si 
se trabaja a presión elevada, a aproximadamente 4 hasta
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El rendimiento de aminas obtenido según el pro­

cedimiento conforme a la invención, calculado en porcen­

taje en peso, está en aproximadamente 90 hasta 99%; en la 

mayor parte de los casos es mayor de 95 %, 7 por consi­
guiente es casi cuantitativo. La diCerancla consiste en 

componentes no amínicos, especialmente pequeñas cantida­

des de productos de degradación de los -LLcccoles y nitri- 

los de partida asi como impurezas en el caso de materia­
les de partida de calidad técnica. L-. proporción de las 

aminas secundarias deseadas está en 80 7ast; 95 % en mo­
les, en la mayor parte de los caso:* por encima de 90 % en 

moles, referido al rendimiento global do aminas igual a 

100 % en moles. El resto son amina.*; primarias y tercia­
rias, estando con frecuencia completamente ausentes las 

aminas primarias. La calidad de color de lús aminas se­

cundarías obtenidas es muy buena, Se obtienen con segu­

ridad índices de color de yodo de 0,5 hasta 2 unidades —  

(índices de color de yodo según norma DIM 6162).

Las aminas secundarias obtenidas no necesitan 

generalmente, para el tratamiento ulterior, ningún proce­

so de purificación especial por medio de un procedimiento 

de destilación o de absorción.
Era sabido que la hidrogenación de nitrilos pa­

ra formar aminas secundarias sólo puede realisarse satis-
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factoriamente a presiones desde medias hasta elevadas. Por 
ello ha de considerarse como sorprendente que la reacción 

de alcoholes y nitrilos pueda reali2,?-:?se sin presión en pro 

porciones molares cambiantes y a yas¿*r de ello proporcione
rendimientos elevados de aminas soyt Marías deseadas. En

/
el procedimiento según la invencí'n so puede-, sin embargo, 

emplear también u*fa sobrepresión tr-gpor.
Las aminas secundarias pr--para'-les según el proce 

dimiento conformo a. la invención so:.., sobre :-ódo, produc­
tos intermedios valiosos. Se útil:-.zar, preferentemente, pa­

ra la preparación de agentes pla& '3¿ic¿n-:es para géneros 
textiles, de componentes para bem-o/ita? de amonio organó- 

filas, así como en calidad de micrc-lioidas, especialmente 

para combatir bacterias, hongos y ojpusr Además, sirven pa­
ra la preparación de antiestéticas, medios auxiliares acon­

dicionadores y de preparación, para da cosmética capilar y 
para las fibras sintéticas. Aminas secundarias con un núme­

ro total de más de 20 átomos de carbono pueden utilisarse 
también para la extracción en líquido de metales, tales co­
mo, por ejemplo wolframio, en soluciones fuertemente ácidas,

Las aminas secundarias pr-aparabi es según el proce 
dimiento conforme a la invención, so pueden dividir, en re­
lación a los dos radicales unidos al átom.. de nitrógeno, en 

aminas secundarias simétricas (los dos radicales se compo­
nen de un radical hidrocarbonado puro o de un radical hidro

2 7 0 5 8
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carbonado que contiene grupos etoxi y/o propoxi) y en ami­

nas secundarias asimétricas (un radical se compone de un ra 

dical hidrocarbonado puro y el otro radical se compone de 

un radical hidrocarbonado ¿ae contiene grupos etoxi y/'o 

propoxi).

Mientras que las- aminas secundarias simétricas 

son conocidas (véanse las ncnorias do patenta alemanas 
1.280.243 y 1.941.290, así ramo la memoria da publicación 

alemana 25 55 895)9 las aminas secundarias asimétricas, ob­
tenidas asimismo según el procedimiento conforme a la in­

vención, no han sido descritas hasta ahora.

Por lo tanto, la invención se refiere también a 

aminas secundarías de la fórmula I

R-j -N-(XO) -Rp -!. j y ¿
H

en la que R^, R2 y X tienen los significados mencionados 

e g es un número de 1 hasta 20.

Preferentemente corresponden las aminas secunda­

rias asimétricas conforme a la invención a la fórmula I, 

en que es un radical^ s.laohílo, alquenilo o hidrocarboña 

do, de cadena recta o ramificado a lo sumo tres veces insa- 

turado etilénicamente, con 8 a 22 átomos de carbono.

R2 es un radical, alcohílo. alquenilo o hidrocarbonado de 

cadena recta o ramificado, a lo sumo tres veces insaturado 
etilénicamente, con 1 a 22 átomos de carbono,

27C 58
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X es el radical -CHg'-CHp-, e

2; es un número de 1 hasta 10, especialmente de 1 hasta 5*
De especial interés son las aminas secundarias 

asimétricas de la formula I, en la que R^ y Rg (iguales 

o diferentes) represar&an radicales alcohílo ramificados 

o preferentemente de cadena recta, especialmente R^ es un 

radical alcohílo cor 8 a. 22 átomos de carbono y Rg es un 

radical alcohílo cor 4 a 22 átomos de carbono, así como 

X e y tienen loe significados mencionados anteriormente. 
Estos compuestos corresponden, por lo tanto, a la fórmula 

alcohílo (Cg-Cgg) . NH . (CHg.CHg.O)^^ . alcohílo (0^- 

-Cgg)* Estos compuestos se pueden aislar a partir de los 
productos del procedimiento conforme a la invención me­
diante destilación fraccionada, o en el caso de puntos de 
ebullición que se encuentren próximos, mediante destila­
ción por extracción.

Las aminas secundarias conforme a la invención 
de la fórmula I se emplean preferentemente para la prepa­

ración de las sales de amonio cuaternario correspondien­

tes, las cuales presentan propiedades importantes como me­
dios auxiliaros de géneros textiles.

En lo que sigue se explica detalladamente la in­
vención mediante ejemplos:
Ejemplo 1

El sistema de aparatos consta de un matraz de

2 7 0 5 8
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reacción, que está provisto con una introducción de gas, 

con agitador, termómetro de contacto y con una columna 

Raschíg calenteble hasta 9030. Sobre esta columna está 
instalado un separador de agua, que puede ser calentada 
hasta 9030 en caso necesario, si la concentración del amo­

niaco disuelto en el agua de reacción separada ha de man­

tenerse lo más baja posible. Sobre el separador de agua 

se encuentra un buen refrigerante intensivo. A éste le 

sigue un recipiente de absorción con ácido sulfúrico 1-noi 

mal, en el que puede determinarse por valoración amonía­

co retirado del circuito. El gas de reacción en el sis­
tema de aparatos se conduce en circuito por medio de una 

bomba de recirculeción. El hidrógeno necesario para la 

reacción se introduce en el circuito de tal manera que 
en el sistema de aparatos puede reinar una sobrepresión 
de hasta 0,1 bares. A la salida del sistema de aparatos, 
puede retirarse gas de escape. El recipiente de absor­

ción de HgSO^ puede conectarse de tal manera que el gas 

de circuito pueda conducirse tanto completamente como, 
también en derivación del circuito. También es posible 

efectuar la absorción del amoníaco fuera del gas de cir­

cuito en el gas de escape en un recipiente de absorción 

de HgSO^.
En el sistema de aparatos que se acaba de des­

cribir se disponen previamente 280,0 g = 1,00 moles de

2 7 0 5 8
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nitrilo estearílico (contenido de N 5 % en peso según —  
Kjeldahl) y 186,6 g =¡ 0,71 moles de alcohol estearílico 

(indico de OH = 214). Esto corresponde a una proporción 

de 58,p % en moles de nitrilo en la mezcla de reacción.

Se añaden a continuación 23,3 g <= 5 % en peso (referido 

a la mezcla de reactivos) de un catalizador de níquel so­
bre un soporte con 5 %  en peso de níquel y se lava el sis­

tema de aparatos con nitrógeno. Después de expulsar el 

nitrógeno* por medio de hidrógeno se cierra la salida del 
sistema de aparatos y se conecta la bomba, de recircula­

ción. Se conducen 300 litros de gas de circuito/kg.hora* 

Después de calentar a 20050 se conduce la carga a esta 

temperatura a lo largo de 3 horas, y durante este tiempo
t

se introducen 52,6 litros de hidrógeno. Mediante retira-} 
da de 2 litros de gas de escape la concentración de amo- j 

níaco en el gas de circuito se mantiene en el margen en- j 
tre 3 y 25 % en volumen. Después de terminación de la 

reacción se deja enfriar el producto en la corriente de 

gas de circuito a 10050 y se lava el sistema de aparatos 

con nitrógeno. En el colector de ácido sulfúrico en la 

conducción de gas de escape se recogen en total 0,131 mo­
les de amoníaco. El agua de reacción resultante (16,3 g) 

contiene 0,023 moles adicionales de amoníaco. Acto segui­

do el contenido del matraz se filtra con succión a apro­
ximadamente 8050 a través de un filtro de tierra de infu-
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sorios per medio de un embudo Buchner. Se obtienen 96,3 

% en peso de rendimiento global de amina con un índice de 

amina de 17,40. Esta está compuesta ¿e 92,1 % en moles 

de amina- secundaria, el resto es amina terciaria, y no se 
encontró amina primaria.

Ejemplo 2

En el sistema de aparatos de circuito, descrito 

en el ejemplo 1, se disponen previamente:

280.0 g = 1,00 ráeles de nitrilo estearílico (contenido de 

N 5 % en peso según Kjeldahl),
262.0 g = 1,00 moles de alcohol estearílico (índice de 
OH = 214), y
27.0 g ( - 5 % en peso, referido a la mezcla de los reac­

tivos) de un catalizador de níquel sobre un soparte.(con­

tenido 55 % en peso de níquel).

Después del lavado con nitrógeno y de la expul­

sión del nitrógeno por medio de hidrógeno, tal como está 

descrito en el ejemplo 1, se conducen 300 litros de gas 

de circu.ito/kg.hora en el sistema de aparatos. En este 
caso se calienta a 200BC y la carga se conduce durante 

2 1/2 horas, introduciéndose durante este tiempo 50,6 li­
tros de nitrógeno y desde un colector frigorífico 2,78 

g = 0,163 moles de amoníaco en el circuito, por medio de 
lo cual la concentración de amoníaco se mantiene durante 
el tiempo de reacción en el margen de 12 hasta 27 % en vo-
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lumen. .El tratamiento se efectúa tal como en el ejemplo 

1* Resultan 20,1 g de agua de reacción, que contienen 

0*034 moles de amoníaco. En el recipiente de absorción 
úe la conducción de gas de escape se recogen 0,14? moles 

adicionales de amoníaco. Resulta un rendimiento global 
de lamina de 97;3 % en peso con un índice de amina de —  
17,73. El producto está exento de amina primaria, con­

tiene 96,6 % en moles de amina secundaria y 7 ,̂- % en mo­
les de amina terciaria.
Ejemplo 1

En el sistema de aparatos según el ejemplo 1 se 

disponen previamente:

148,3 g * 0,969 moles de nitrilo decanoico (correspondien­

tes a 74.8 % en moles de nitrilo en la mezcla),

51,7 g - 0,327 moles de alcohol dacílíco, así como 
10,0 g de un catalizador de níquel scbre soporte (55 % de 

níquel; 5 % en peso referido a la mezcla)*
Después de lavar con nitrógeno y llenar el sis­

tema de aparatos con hidrógeno se ajusta una cantidad de 

gas de circuito de 500 litros de gas de circuito/lcg. hora 
y el sistema de aparatos se calienta a 180SC. A esta tem 
peratura se conduce durante 5 1/2 horas introduciéndose 
en el circuito durante este tiempo 58 litros de hidrógeno. 
Al llegar a la temperatura de reacción de 180SC el gas de 

circuito contiene 6 % en volumen de amoníaco, después de
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1/2 hora 20 % en volumen, y después de 1 hora 34 % en volu­
men. Ahora, a través de la parbe de absorción de HgSO^, se 

retira gas de escape en la conducción de gas de escape, 
con lo cual el nivel de amoníaco se mantiene en 35 % en vo­

lumen. Después de 2 y 3 horas de tiempo de reacción se mi­

den 35 % en volumen de amoníaco, después de 4 y 5 horas
30.5 ó 25 % en volumen. Al final del tiempo de reacción, j 

después de 5 1/2 horas, el gas de circuito contiene todavía 
15 % en volumen de amoníaco. Hasta este memento se retiran
13 .6 litros de gas de escape continuamente desde el siste­
ma de aparatos, que contienen 0,181 moles de amoníaco. Ade­

más resultan 6,9 g de agua de reacción, que contienen 0,061 
moles adicionales de amoníaco. Finalmente durante el lavado 
del sistema de aparatos se recogen 0,029 moles adicionales 
de NH^. El rendimiento global de amina asciende a 95)3 % en 
peso con un índice de amina de 31)85. En éstos están conte­

nidos 3sl % en moles de amina primaria, 92)2 % en moles de 
amina secundaria y 4,7 % en moles de amina terciaria. 
Ejemplo 4

En el sistema de aparatos de circuito, descrito 

en el ejemplo 1, se disponen previamente:
110 g = 0,719 moles de nitrilo decanoico (correspondientes 

a 55)8 % en moles de nitrilo en la mezcla),

90.0 g = 0,570 moles de alcohol decílico, así como
10.0 g de un catalizador de níquel sobre soporte (5 % en
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peso referido a la mezcla; 55 % de níquel).

La cantidad de gas de circuito se ajusta a 500 
litros/kg. hora, se calienta a 180SC y la carga se condu­

ce a esta temperatura durante 4 1/2 horas, introduciéndo­

se durante este tiempo 36,4 litros de hidrógeno. Al lle­

gar a la temperatura de reacción están contenidos en el 

gas de circuito 5 % en volumen de amoníaco, después de 1 

hora 20 % en volumen, y después de 3 horas 30 % en volu­

men. No se retira gas de escape. Después de esto la con­
centración de amoníaco desciende a las 3 horas a 18 % en 
volumen, y a las 4 horas a 6 % en volumen. Al final del 

tiempo de reacción después de 4 1/2 horas se mide todavía 

3 % en volumen de amoníaco. Resultan 11,3 g de agua de 

reacción, que contienen 0,065 moles de amoníaco, otros 
0,011 moles de amoniaco se recogen al lavar el sistema de 
aparatos. El rendimiento global de amina es de 97,4 % en 

peso con un índice de amina de 31,47. De éstos 0,1 % en 
moles son amina primaria, 91,0 % en moles didecilamina se­

cundaria y 8,9 % en moles tridecilamina terciaria.

Ejemplo 5
En el sistema de aparatos de circuito, descrito 

en el ejemplo 1, se disponen previamente:

48.0 g = 0,314 moles de nitrilo decanoico,

152.0 g = 0,962 moles de alcohol decílico y
10.0 g de un catalizador de níquel sobre un soporte (5 %
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-en peso referido a la mezcla; 55 % de níquel).

La cantidad de gas de circuito es de 500 litros/ 

kg.hora, la temperatura de reacción es de 1803C y el tiem­

po de reacción de 4 1/2 horas. Durante este tiempo se in­

troducen continuamente 15,4 litros de hidrógeno y al mis­

mo tiempo con esto desde un colector frigorífico a lo lar­

go de 3 1/4 horas 8,0 g = 0,4?1 moles de amoníaco, con lo 

cual se ajusta durante todo el tiempo de reacción tana con­

centración de amoníaco comprendida entre 30 y 50 % en vo­
lumen. No se retira gas de escape. En el separador de 

agua se recogen 19,5 g de agua de reacción, que contienen 
0,14? moles de amoníaco, otros 0,048 moles de amoníaco se 

recogen durante el lavado del sistema de aparatos. El 
producto bruto que se obtiene después de la separación del 

catalizador contiene 99,4 % en peso de amina total con un 
índice de amina de 32,05. En ellos están contenidos 0,1 

% en moles de amina primaria, 90,3 % en moles de amina se­

cundaria y 9,6 % en moles de amina terciaria.
Ejemplo 6

ib. el sistema de aparatos de circuito, descrito 

en el ejemplo 1, se disponen previamente:

99,5 g 0,65 moles de nitrilo decanoico (correspondientes 
a 50 % en moles de nitrilo en la mezcla),
119,6 g =s 0,65 moles de un alcohol octilico, que ha sido 
oxietilado con 1 mol de óxido de etileno (punto de ebulii-
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ción^Q 120 hasta 123SC), así como

10,0 g de un catalizador de níquel sobre un soporte (3 % 

en peso referido a la mezcla; 53 % de níquel).

La cantidad de gas de circuito es de 500 litros/ 
kg.hora, la temperatura de reacción es de 180S0 y el tiem­

po de reacción de 5 1/2 horas. Durante este tiempo se in­

troducen continuamente 32,9 litros de hidrógeno. Después 
del calentamiento el gas de circuito contiene al princi­

pio 7 % en volumen de amoníaco, después de 1/2 hora 25 % 
en volumen de amoníaco, después de 1 hora 33 % en volumen,] 
y después de 2 horas 33 % en volumen de amoníaco, sin que 

se efectúe introducción adicional de amoníaco. Después 
de esto la concentración de amoníaco desciende nuevamente 

en el gas de circuito y al final del tiempo de reacción 

es todavía de 3 % en volumen. Se obtienen 13,0 g de agua 
de reacción, que contienen 0,034 moles adicionales de amo­

níaco. El producto bruto obtenido después de la separa­
ción del catalizador contiene 95,8 % en peso de amina to­
tal con un índice de amina de 30,2. La determinación in­
dica que en ellos están contenidos 84,0 % en moles de ami­
na secundaria, 16,0 % en moles de amina terciaria y nada 
de amina primaria, debiéndose comprobar por cromatografía 

de gases en la amina secundaria (punto de ebullición^ —  
212-2183C) las 3 especies posibles. 

emulo 7
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r, En el sistema de aparatos de circuito, descrito 

en el ejemplo 1, se disponen previamente:

107,0 g - 0,4?6 moles de dodecil-cianometiléter (corres­

pondientes a 52,4 % en moles de nitrilo en la mezcla),

93;0 g - 0,433 moles de alcohol miristílioo, así como 
5t? g de níquel Rajuey húmedo con agua con un contenido de 

níquel de 70 % en peso, correspondiente a 2 % en peso de 

níquel referido a la mezcla de reacción^ El nitrilo uti­

lizado y el alcohol utilizado poseen según el análisis 

cromatográfico de gases una pureza de aproximadamente 97 % 

La cantidad de gas de circuito es de 500 litros/ 
kg.hora, la temperatura de reacción es de 1902C y el tiem­

po de reacción de 6 1/2 horas. Después de que el sistema 

de aparatos ha sido llenado con hidrógeno después del la­
vado con nitrógeno, se calienta primeramente- a 1402C y a 

continuación se introduce amoníaco gaseoso en una propor­

ción de 10 % del volumen de gas do circuleo. Durante to­
do el tiempo de reacción, es decir desde que se llega a 

19030, se introducen en total 24,1 litros de hidrógeno. En 

el circuito se efectúa un rápido enriquecimiento de amo­
níaco. Inmediatamente después de alcanzar la temperatura 

de reacción, la concentración de amoníaco es de 2? % en 
volumen, después de 1/2 hora de tiempo do reacción es de 

60 % en volumen, y después de 1 hora es de 67 % en volu­

men. Después de esto la concentración de amoníaco en el
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gas de circuito vuelve a descender, después de 1 1/2 ho­
ras a 43 % en volumen, después de 2 horas a 19 % en volu­
men y al final del tiempo de reacción a 2,9 % en volumen. 

No se retira del circuito nada de gas de escape. En el 

separador de agua calentado a 902C se recogen 8,2 g de 

agua de reacción, que contienen 0,013 moles de NH^. Otros 

0,012 moles de N3^ se descargan durante el lavado final 

del sistema de aparatos. Después de separar el cataliza­

dor se obtiene un producto bruto, que contiene 94,5 % en 
peso de omina total con un índice de amina de 21,08. Es­

tos consisten en 0,4 % en moles de amina primaria, en —  

88,3 % en moles de amina secundaria y en 11,3 % en moles 
de amina terciaria, pudiéndose comprobar mediante cromato­
grafía de gases las 3 especies posibles en aminas secunda­

rias.
Ejemplo 8

En el sistema de aparatos de circuito, descrito 

en el ejemplo 1, se disponen previamente:
105.0 g = 0,394 moles de nitrilo graso de sebo (índice de 

yodo 57, contenido de N 5,25 % según Kjeldahl),

95.0 g s. 0,362 moles de alcohol graso de sebo completamen­
te hidrogenado (índice de OH 214), así como

5,7 S de níquel Raney, húmedo con agua, con un contenido - 
de níquel de 70 % en peso, correspondientes a 2 % en peso 

de níquel, referido a la mezcla de reacción.
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La cantidad, de gas de circuito es de 500 litros/ 

kg.hora. Después de llenar con hidrógeno el sistema de 

aparatos se calienta a 200&C con agitación vigorosa. A 

una temperatura de 140SC se introduce una proporción de 
10 %, del volumen de gas de circuito, de amoníaco gaseo­

so. El tiempo de reacción es de 2 1/2 horas a una tempe­

ratura de 20030, introduciéndose en el circuito continua- {
t

mente 22,1 litros de hidrógeno durante este tiempo. La
concentración de amoníaco es al comienzo de la reacción

) ¡

de 42 % en volumen, después de 1/2 hora desciende a 33 % 
en volumen, después de 1 hora a 18 % en volumen y al fi­

nal de la reacción a 11 % en volumen. En el separador de 

agua, calentado a 9030, se recogen durante este tiempo

7.2 g de agua, que contienen 0,005 moles de amoníaco. Des­
pués de terminar esta reacción resulta un producto bruto, 

que contiene 98 % en peso de amina total con un índice de 
yodo de 20 y un índice de amina de 19,2, que consta en ¡

4.3 % en moles de amina primaria, en 93,1 % en moles de 
amina secundaria y en 2,6 % en moles de amina terciaria. 
Este producto se continua tratando a 20030 durante 3 ho­

ras en un gas de circuito que se libera previamente de 

amoníaco haciendo pasar a su través ácido sulfúrico dilui­

do. Durante este tiempo se introducen 3,9 litros adicio­

nales de hidrógeno. Después de 1 hora el índice de yodo 

desciende a 6, después de 2 horas a 2, y después de 3 ho-
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ras o 1*. La amina obtenida ahora tiene un índice de ami­
na de 19,0$, está exenta de amina primaria y contiene —  

95;5 fj en moles de amina secundaria y 4,7 % en moles de 
amina terciaria.
Ejemplo 9

/' En el sistema de aparatos de circuito, descrito

en el ejemplo 1, se disponen previamente:

100,0 g = 0,382 moles de nitrilo graso de sebo (índice de 

yodo 35; contenido de nitrógeno según Kjeldahl 5;35 %); 
100..O g - 0,381 moles de alcohol graso de sobo hidrogena­
do (índice de OH 214) y 5,7 g de un níquel Raney, húmedo 

con agua, contenido de níquel 70 correspondiente a 2 %, 

referido a la mezcla de reacción.
La cantidad de gas de circuito es de 500 litros/ 

kg.hora, la temperatura de reacción es de 2G09C y el tiem­

po de reacción da 5 1/2 horas. Durante el calentamiento 
se introducen nuevamente en el circuito a 140BC aproxima­

damente 10 %, del volumen de gas do circuito, de amoníaco 
gaseoso, además se aporta continuamente hidrógeno. Al co­

mienzo de la reacción están contenidos on el gas de cir­
cuito 40 % en volumen, después de 1/2 hora 24 % en volu­

men, después de 1 hora 11 % en volumen y al final de la 
reacción menos de 4 % en volumen de amoníaco. En este mo­

mento está presente una amina global con un rendimiento de 

96,8 % en peso, que posee un índice de yodo de 15 y un ín-
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dice de amina de 18,93* Consta en 3)2 % en moles de ami­

na primaria, en 92,3 % en moles de amina secundaria y en
4,5 % /en moles de amina terciaria. El gas de circuito se 

conduce adicionalmente a continuación durante otras 3 ho­

ras a 200SC, sin que se retire amoníaco. En este caso se 

introduce además hidrógeno, de tal manera que la cantidad 

global de hidrógeno introducido asciende en total a 24,7 

litros. La concentración de amoníaco aumenta durante es­

te tiempo nuevamente y está después de 3 horas en 7,4 % 
en volumen. El índice de yodo disminuyo y después de 3 
horas está en 2. Después de 5 1/2 horas de tiempo global 
de reacción resulta finalmente una amina, global con un 
índice de amina de 18,93? que contiene 1,0  % en moles de 

amina primaria, 92,7 % en moles de amina secundaria y 6,3 
% en moles de amina terciaria.

Ejemplo 10

En el sistema de aparatos de circuito, descrito 
en el ejemplo 1 , se disponen previamente:

150.0 g = 0,573 moles de nitrilo graso de sebo (índice de 

yodo 55, contenido de N según Kjeldahl 5,35 %),
50.0 g = 0,19 1 moles de alcohol graso de sebo hidrogenado 
(índice de OH 214) y 11,7 g de un níquel Raney, húmedo con 

agua, 70 % de contenido de níquel, correspondientes a 4 % 
en peso, referido a la mezcla de reacción.

La cantidad de gas de circuito es de 500 litros/
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kg.hora, el tiempo de reacción a. 200SC es de 2 1/2 horas. 

Durante este tiempo se introducen en el circuito 32,2 li­

tros de hidrógeno. En el circuito se efectúa un rápido 

enriquecimiento de amoníaco, por ello una parte del gas

de circuito se conduce en el circuito secundario a través/
d e , ' ^  diluido, para mantener en el gas de circuito 1 . 

concentración de amoníaco entre 35 Y 50 % en volumen. En 

el ácido sulfúrico se determinan 0,102 moles de amoníaco, 

en el agua de reacción (6,5 g) están contenidos 0,009 mo­
les adicionales de amoníaco,, Después de este tiempo de 
reacción resulta una amina, global en un rendimiento de 
97)9 % en peso con un índice de amina de 19)64, que cons­

ta de 7)2 % en moles de amina primaria, 90,9 % en moles 
de amina secundaria y 1,9 % en moles de amina terciaria 

(índice de yodo 26) (. A continuación se conduce el gas de 

circuito durante otra hora a través ¿o ácido sulfúrico di­

luido, obteniéndose 0,097 moles adicionales de amoníaco, 

además se introducen durante este tiempo 4,2 litros adi­
cionales de hidrógeno, no resulta agua de reacción adicio­

nal. Después de este tiempo resulta una amina con un ín­

dice de yodo residual de 4 y con un índice de amina de 
18,31) que está exenta de amina primaria y consta en 97)6 

% en moles de amina secundaria, el resto es amina tercia­

ria.
Ejemplo 11
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En el sistema de aparatos de circuito, descrito 

en el ejemplo 1 , se disponen previamente:

50.0 g = 0,191 moles de nitrilo graso de sebo (índice de 

yodo 55, contenido de nitrógeno según ¿jeldahl 5,35 %),
150.0 g = 0,572 moles de alcohol graso de sebo hidrogena­
do (índice de OH 214) y 5,7 g de níquel Raney, húmedo con 

agua, con un contenido de níquel de 70 % en peso, corres­
pondientes a una proporción de níquel Raney de 2 % en pe­

so, referidos a la mezcla de reacción.

La cantidad de gas de circuito es de 500 litros/ 

kg.hora, la temperatura de reacción es de 20030. Durante 

el tiempo de reacción se introducen continuamente en el 

circuito 10 ,5 litros de hidrógeno, adicionalmonte se in­

troducen en el circuito desde que se alcanza una tempera­

tura de 14030 a lo largo de 1 1/4 horas desde un colector 
frigorífico 4,25 g - 0,241 moles de amoníaco. Durante el 

tiempo de introducción de amoníaco la concentración de 
amoníaco en el gas de circuito está comprendida entre 30 

y 40 % en volumen, a continuación desciende hasta el final 
del tiempo de reacción después de 2 1/2 horas a 8 % en vo­

lumen. Después de este tiempo resulta una amina global 

en un rendimiento de 97,1 % en peso con un índice de yodo 

de 10 y un índice de amina de 19,07. Esta amina global 

contiene 3,9 % en moles de amina primaria, 91,7 % en mo­
les de amina secundaria y 4,5 % en moles de amina tercia-
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ria. El gas de circuito se continúa recirculando a 200SC 

durante 1 hora más y en este caso se conduce a través de 
ácido sulfúrico diluido, para eliminar el amoníaco. Du­

rante este tiempo se introducen 1,4 litros adicionales de 
hidrógeno. Resulta finalmente una amina con un índice de 

yodo residual de 3 y con un índice de amina de 18,92, que 

contiene 1,3 % en moles de amina primaria, 93)3 % en mo­
les de amina secundaria y 5,4 % en moles de amina tercia­

ria.

Ejemplo 12

En el sistema de aparatos de circuito, descrito 

en el ejemplo 1, se disponen previamente:

92.5 g = 0,355 moles de nitrilo estearílico (contenido do 
nitrógeno según Kjeldahl 5,34 %),
107.5 g = 0,333 moles de alcohol behenílico (índice de OH 
174) y
5,7 S de níquel RaHey, húmedo con agua, contenido de ní­
quel 70 %, correspondiente a 2 % en peso, referido a la 
mezcla de reacción.

Se ajusta una cantidad de gas de circuito de 500 

litros/kg.hora y so calienta a 20020, el tiempo de reac­

ción es de 3,5 horas. Durante el calentamiento se intro­
duce en el circuito a 14020 amoníaco gaseoso en una can­

tidad de 10 % del volumen de gas de circuito. Durante el 
tiempo de reacción se introducen 18 litros de hidrógeno

2 7 0 5 8
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en el circuito. La concentración de amoníaco, al alcan­

zarse la temperatura de reacción de 2009C, es de 39 % en 
volumen, después de 1/2 hora de 28 % en volumen, después 

de 1 hora de 15 % en volumen y al final del tiempo de reac 

ción de 3 % en volumen. Resulta una amina global en un 

rendimiento de 97$2 % en peso con un índice de amina de 

16,79, que consta de 1 % en moles de amina primaria, de 

94,3 % en moles de amina secundaria y de 4,7 % en moles 
de amina terciaria.

Ejemplo 13
Ea el sistema de aparatos de circuito, descrito 

en el ejemplo 1, se disponen previamente:
105.0 g ^ 0,401 moles de nitrilo graso de sebo (índice de 

yodo 35, contenido de nitrógeno según Kjeldahl 5,35 %),
95.0 g a 0,362 moles de alcohol graso de sebo hidrogenado 

(índice de OE 212) y
17,2 g de cobalto Raney, húmedo con agua, contenido de co­

balto aproximadamente 70 % en peso, correspondiente a 6 % 

en peso de cobalto, referido a la mezcla de reacción.

Después de llenar el sistema de aparatos con hi­

drógeno se ajusta una circulación de gas de circuito de 
500 litros/kg.hora y se calienta a 180SC con agitación vi­

gorosa. A una temperatura de 140&C se introduce amoníaco 

gaseoso en el circuito en una cantidad de 10 % del volu­
men de gas de circuito. El tiempo de reacción es de 8 ho-
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ras, durante este tiempo se introducen 22,3 litros de hi­
drógeno. Inmediatamente después de alcanzar la tempera­
tura de reacción la concentración de amoníaco en el gas 
de circuito es de 13 % en volumen, después de 2,5 horas de 

35 % en volumen, después de 5 horas de 21 % en volumen y 

al final de 5 % en volumen. Resulta una amina global en 

un rendimiento de $4,0 % con un índice de yodo de 20 y con 

un índice de amina de 17*97; que consta en 11,9 % en mo­

les de amina primaria, en 86,4 % en moles de amina secun­
daria y en 1,8 % en moles de amina terciaria.

En el sistema de aparatos de circuito, descrito 
en el ejemplo 1, se disponen previamente:
105*0 g = 0,401 moles de nitrilo graso de sebo (índice de 

yodo 55* contenido de nitrógeno según Kjeldahl 5*35 %),
95*0 g = 0,362 moles de alcohol graso de sebo hidrogenado 
(índice de OH 214) y 4 g de un catalizador de cromita de 

cobre, correspondiente al 2 % en peso, referido a la mez­

cla de reacción.
Cantidad de gas de circuito 500 litros/kg.hora, 

temperatura de reacción 250SC, tiempo de reacción 7 horas. 

A 1402C se añade amoníaco en una cantidad de 10 % del vo­
lumen de gas de circuito. Además se introducen durante el 

tiempo de reacción 20,9 litros de hidrógeno. La concentra 
ción de amoníaco aumenta lentamente, es después de 4,5 ho-
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ras de 25% en volumen, y a continuación desciende de nue­

vo lentamente hasta 13 % en volumen al final de la reac­

ción. Se obtiene una amina global con 88,5 % en peso de 

rendimiento, con un índice de yodo de 27 y con un índice

de amina de 16,38. Esta consta en 10 % en Toles de amina
/ '

primaria, en 82,3 % en moles de amina secundaria y en 7,7 
, í-% en moles de amina terciaria.

Correspondiente al ejemplo 6, se hace reaccionar 

nitrilo octanoico y éter mono-n-oubílicc de tetraetilen- 
glicol en el sistema de aparatos de circuito durante 8 ho­

ras a 2009C. La cantidad de gas do circuito es de 500 li- 
tros/kg.hora. El nivel de amoníaco en el gas de circuito 

es, al comienzo de la reacción, de 46 % en volumen y des­

ciende hacia el término de la reacción a 5 % en volumen.

Se obtienen 93,3 % en peso de amina total con un índice 

de amina de 24,85. De éstos 3,7 % en moles son de amina 

primaria, 80,5 % en moles de amina secundaria y 15,8 % en 

moles de amina terciaria.
147,4 g de esta amina total se someten a una dejs 

tilación fraccionada a 9 Hg de presión, obteniéndose 
las siguientes fracciones:

2 7 0 5 8
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Temperatura de caberas (s o ) Pesada (g)

70 hasta 162 16,7
162 hasta 165 „ 14,1

165 hasta 252 17,6
232 hasta 233 38,5
236 hasta 275 19,9
275 hasta 221 23,5
Residuo 6,0
Colector Prign-tfioo 1,8

143,1 g

f" ¡cción que hierve a una temperatura de ca- 

besas de 2;.'-.- hseta 236RC contiene, según análisis croma- 
tográfit-.f." d - g'.:ies, 95 % en pese del compuesto OgH^-Nl-

El análisis cromatográiico de g3ses 
se raaljaó e;. una columna de 1,5 m de altura de 2 mm de 
diámetro, pra.-ista. con un relleno de 5 % en peso de "Sili­

con Flao-d sobre "Cromosorg G-AM-DHCS" obtenible te 

la Pirra Mere!. Al, Darmstadt); corriente ¿e gas de sopor­
te: 20 ml/ntin de nitrógeno; progresión de la temperatura: 

80 hasta 25030 con un aumento de 23C por minuto; volu/nen 

de muestras: 0,2 /Ul.

2 7058
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Los puntes de invención prc-pia y nueva que se 

presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten­

te de Invención en España, por VEINTE años, son los que 

se recogen en las reivindicaciones siguientes:
13,- Pncedimiento para la preparación de ami­

nas alifáticat secundarias a partir de nitrilos alifáti- 
cos y de auccYcIes alifáticos en fase líquida haciendo pa­

sar hidrógeno en presencia de catalizadores de hidrogena- 

ción y deshráro^enación a temperaturas elevadas y con eva­
cuación del agu?. de reacción, que se caracteriza porque a 

temperatura*' de 120 hasta 260&C, en condiciones práctica­

mente sin oresión, alcoholes alifáticos de la fórmula

R^OH,
en que significa un. radical alcohilo, alquenilo o hi- 
drocarbonado, varias veces insaturado etilénicamente, con 

8 hasta 26 atemos do carbono, de cadena recta o ramifica­

do, pero ramificado a lo sumo una vez en posición ce, o 

un radical alcoxialcohilo de la fórmula Rg(OX)^- con un 

peso molecular d? por lo menos 1$0, en que R^ significa 

un radical alcohilo, alquenilo o hidrocarbonado varias 

veces insaturado etilénicamente, con 1 hasta 26 átomos de 

carbono, de cadena recta o ramificado, X puede ser un ra—

2 ? 0 5 8
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dical -PHgCHg-, -CHÍCH^-CHg- ó -CH^-OH(CH^)- y m pue 

de ser un número entero o fraccionario entre 1 y 20, y 
dentro de m pueden presentarse también combinaciones de 

los radicales X, o Meadas de tales alcoholes, se ponen 

en contacto intimo con nitrilos alifátioos da la fórmula

en^que R^ signfiea vai radical alcohilo, alquenilo o hidro- 
carbonadc, varias veces insaturado e u i l m e n t e ,  con 8 
hasta 26 átomos de carbono, de cadena, recta o ramificado 

o el radical de un óternitrilo d:. la f-S... aula R^-(OX)^- 

-O(CHo) - con un peso molecular de lo menos 150, enp
que significa un radical alcohilo. o!-;-manilo o hidrc- 

carbonado, varias veces insaturado etilónicamente, con 1 
hasta 28 átomos de carbono, de cadena recta o ramificado,
X significa un radical con el s;.gaiiioi-.do mencionado ante­

riormente, n significa un número entero o fraccionario 

comprendido entre 1 y 20 o cero, y o ruede ser 1 ó 3) Pe­

diendo estar presentes dentro de n asimismo combinaciones 

de los radicales X, o con mezclas de tales nitrilos en 
una proporción molar de alcohol : nitrilo de 90 : 10 has­

ta 10 : 90 con por lo menos 2 moles de hidrógeno por cada 
mol de nitrilo, manteniéndose durante toco el tiempo de 

reacción una concentración de amoníaco de 3 hasta 75 % en 

volumen en el gas de reacción.
2a.- Procedimiento según la reivindicación la,

27058
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que se caracteriza porque durante todo el tiempo de reac­

ción se mantiene una concentración de amoníaco comprendi­
da entre 3 y bO % en volumen en el gas de reacción.

33.- Procedimiento según la reivindicación 1&, 
que se caracteriza porque durante todo el tiempo de reac­

ción se mantiene una concentración de amoníaco comprendi­

da entre 3 y 30 % en volumen en el gas de reacción.

43.- Procedimiento según la reivindicación 2a, 

que se caracteriza porque la proporción molar de alcohol 

nitrilo de ?J : 30 hasta 30 : 70.
pR.- Procedimiento según las reivindicaciones 

2á y que 30 caracteriza porque la proporción molar de 

alcohol : nitrilo es de 60 : 40 hasta 40 ; 60.
6̂ .<- Procedimiento según las reivindicaciones 

lá hasta 5^, que se caracteriza porque el gas de reacción 

que consta do hidrógeno y de amoníaco, que puede contener 
eventurñmente además 0 hasta $0 % en volumen de gas iner­

te, se conduce en circuito y se retira el agua de reac­

ción desde el circuito.

7a.- Procedimiento según la reivindicación 6a, 

que se caracteriza porque se retira del circuito en el 

desarrollo de la reacción discontinua o continuamente una 
parte del gas de circuito y se reemplaza por gas de reac­
ción de nueva aportación, eventualmente con adición de 
gas inerte.
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89.- Procedimiento segán las reivindicacio- 
nes 13 hasta 73/ que se caracteriza porque para mantener la 
concentración de amoniaco se introduce por lo menos par­
cialmente desde fuera el amoniaco requerido.

,93.- Procedimiento según las reivindicacio­
nes is hasta 83/ que se caracteriza porque se utilizan al­
coholes y nitrilos de partida/ que poseen un radical aicchll 
alquenilo o hidrocarbonado/ varias veces insaturado etilé- 
nicamente/ con 16 hasta 22 átomos de carbono,' de cadena rec­
ta o ramificado1

o?

- - ios.- Procedimiento según las reivindicacio­
nes 13 hasta 83/ que se caracteriza porque se utilizan al­
coholes con el mencionado radical alcoxialcohilo y átemi- 
trilos/ en los que m es = 1 hasta 3 y n es = i hasta 3j

113.- Procedimiento según las reivindicacio­
nes 13 hasta 103,- que se caracteriza porque se utilizan al­
coholes y nitrilos/ una o varias veces insaturados y porque 
después de terminada la formación de la amina secundaria 
se pone en contacto intimo con la fase liquida hidrógeno 
puro, eventualmente con aumento de la presión a aproxima­
damente 4 hasta 10 bares.

123.- "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE 
AMINAS ALIFATIGAS SECUNDARIAS".

Tal y como se ha-déserito en la Memoria que 
antecede y con los fines que se han especificado.

CGD
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- Esta Memoria consta de cincuenta y tres hojas
escritas a máquina por una sola cara.

MADRID/ 29.AG9.1978

t!
24088
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' EXPEDIENTÉ NUMERO. 471.850 
PATENTES - ' P.-69.016

FE DE ERRATAS.

La línea 19 de la página 27 de la Memoria descrip­
tiva, debe decir:

"rías asimétricas conforme a la invención a la fórmula I,".

HMO/MLF
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