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NUMERO 19.280

MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INVENCION
en
EsPANaA
por VEINTE afios
a nombre de IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, cons-
tituida en Gran Bretalla y establecida en Imperial Chemi-
cal House, Millbank, Londres, INGLATERRA, por "Mejoras
en la fabricacidn de cloruro bencilico"
~ 0= 0O« 0=0=2=0w=O0w=O0w@®OwOm=O0wO0=0=0=0=
Este invento se refiere al tratamien-
to de mezclas crudas ‘que contengan alcohol benc{lico
¥y que se recuperan en la fabricacidn de bencilcelulo-
8a, Estae mezclas pueden contener cloruro de bencilo,
éter bibencflico y otras substancias, por ejemplo, deri-
vados de celuloss.

Conforme al presente invento, estas mez-
clas crudas se eleboran para fabricar cloruro de bencilo
por tratamiento con dcido clorhfdrico, EI invento con-
giste asimismo en un procedimiento en gque hay un trata-
miento preliminar con §leali, y otro que comprende un
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tratamiento con cloroa
Hemos visto ahora que un tratamiento
previo de la mezcla cruda arriba mencionads con una
J 15 substancia de reaccilm alcalina con agua, es muy dtil
cuando las mezclas crudas contienen (como suelen) ves-
tigios de hierro u otros compuestos metélicos, que
producen polimerizacidén del cloruro de benecilo.
Es preferible tratar la mezcla cruda,
20 con poca agua, con una substancia alcalina anhidra.
Por ejemplo, la mezcla cruda arriba citada se trats
2> de este modo con carbonato de sodio anhidro, y se
filtra, quedando lista para ser tratada con 4cido

clorhidrico. En lugar de tratar la muestra misma

con dcido clorhfdrico, podemos destilarlas primero,
empleando el destilado.
El tratamiento puede efectuarse
con gas de 4cido clorhfdrico o con soluciones acmosas
del mismos Cuando se trata con el gas, pasamos la
30 mezcla con dicho gas por una torre caldeada, de arriba
a &ajo. Se necesita poco calor externo, pues basta
con el de la reaccidn para mantener una temperatura
suficientemente alta. Cuando se trata con soluciones
acuogas, la mezcla se digiere con ur exceso de Acido
35 clorhfdrico, con preferencia 28-36¢Tw., & una tempera-
tura aproximada de 802C. En ambos casos, la capa o0lea-
ginosa que se separa acusa abundante contenido en clo-
ruro de bencilo, que prede recuperurse por destila-
cidn,
40 EJERPILO le,
La celulosa de bencilo crudo en solu-
cibn con alcohol benc{lico se trata mezcldndola con 10
por 100 en peso de carbonato de sodio calcinado, y se
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filtra del exceso de A4lcali.
45 200 partes de la solucidn de celulosa
benc{lica tratada se mezclan con 300 partes de Aacido

clorhfdrico de 1.14 de peso espec{fico, calentandose

/
a 80-909C con constante agitacidn durante seis horas.
La porcidn acuosa se gsepara entonces de la capa de

50 cloruro de bencilo crudo. BEste se filtra luego a tra-

vés de ceniza de sosa, y se destila. Se recuperan
120 partes de cloruro de bencilo de peso espec{fico
1, 11, con un 90 por 100 de cloruro de bencilo pu-
To.

EJEMPLO 2%2,-

250 partes de solucidn de celulosa benci-
lica (deSpués de tratada con ceniza de sosa) se hacen

bajar lentamente por una torre guarnecida de sf{lice

y calentada por fuera, con una corriente opuesta
60 de gas de &cido clorhfdrico introducida por la base
de la torre.

El cloruro de bencilo crudo se trata
luego como en el ejemplo 12, dando 128 partes de
cloruro de bencilo de 1,11 de peso espec{fico, con

65 un 90% de cloruro de bencilo puro.

Hemos comprobado ademas que las mezclss
originales contienen productos de condensacidn de clo-
ruro de bencilo o de alcohol de bencilo de composicidn
indefinida, y, por consiguiente, el rendimiento de clo-

70 ruro de bencilo no corresponde a la cantidad total
de compuestos de bencilo presentes. Pero también
hemos visto que es poaible separar estos productos
de condensacidén tratando con cloro, pars producir
cloruro de bencilo y benzaldehido, con algo de clo-

75 ruro de bencilo y derivados nucleares clorados.
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Conforme a nuestro invento, por consiguiente, em-
pleamos cloro,,y de este modo puede recuperarse una
considerable cantidad de cloruro de bencilo de la
mezcla que ha de tratarse, destinada a perderse de
otro modo.

La acciln del cloro sobre la mezcla
desarrolla &cido clorh{drico al mismo tiempo, y divi-
de los productos de condensacidn en cloruro de ben-
cilo y benzaldehido, formidndose simulténeamente cloru-
ro de bencilo por la reaccidn de alcohol benc{lico
y dcido clorhfdrico, conforme se describe en nues-
tra solicitud pendiente.

Preferimos, sin embargo, tratar la
mezcla cruda conforme quahgescrito en nuestra soli-
citud pendiente, con &cido clorhidrico, y recuperar
todo el cloruro de bencilo que podemos por este
medio. Iuego tomamos el residuo obtenido después de
destilar todo el cloruro de bencilo, y lo tra-
tamos con cloro.

De este modo, el residuo se convierte
en una mezcla que contiene substancialmente cloruro
de bencilo y benzaldehido.

Ohtenido un producto por cualquiera
de los métodos ya descritos, consistente en cloruro
de bencilo y benzaldehido, éstos pueden separarse
por un método conocido, por ejemplo, destilacidn
parcial, o extrayendo el benzaldehido con solucidn
de bisulfito sddico y fraccionando el cloruro de benci-
lo remanente del cloruro benzoilico y los derivados
nucleares de cloro que lo acompafian.

Por este medio hemos obtenido rendimien-
to de cloruro de bencilo de la mezcla original, que

aumentan en un 35%, y ademés, productos secundarios
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valiosos, como benzaldehido y cloruro benzoilico.
110 La produceidn de cloruro benzoflico
puede tambien evitarse ussndo ung cantidad limitada
J de clorq de modo gue no exceda de la necesaria para
dividir el producto de condensacidn en benzaldehido
y cloruro de bencilo, sin ulterior cloracidn.
115 EJEMPLO 3¢,
Las soluciones de celulosa benci{lica
cruda con alcohol bencflico, se tratan mezclando
con 10Z en peso de carbonato sodio calcinado, y fil-
trando.
200 partes de la soelucidn de celulosa
benc{lica tratada se mezclan con 300 partes de dcido
clorh{drico de peso especifico 1, 14, y se calientan

a 80-909C con constante agitacidn durante seis horas.

La parte acuosa se separa luego de la capa de cloru-
125 ro benc{lico crudo. Este se filtra luego por ceni-
za de sosa y se destila., Se recuperan 120 partes
de cloruro de bencilo de 1,11 de peso especifico,
con 904 de cloruro de bencilo puro.
El procedimiento cont{nua luego como
130 sigue:
EJEMPLO 4¢.
160 partes de residuos muertos de
1,06 de peso espec{fico, del procedimiento anterior,
se tratan con 40 partes de cloro a temperatura ordi-
135 paria. El producto crudo, al final de la cloracidn,
es de 1,095 de peso especi{fico. Iuego se destilan
obteniéndose 124 partes de peso espec{fico 1,085, con
50% de cloruro de bencilo puro. El benzaldehido se
recupera por ektraccidn con bisulfito de sodio, y el
140 aceite remanente se vuelve a destilar para cloruro

de bencilo.
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En la modificacidn de nuestro invento
en que empleamos gas de cloro, podemos tratar la mez-
cla original cruds mencionada antes de esterizarla
con acido clorhfdrico, o esterilizarla con &cido

clorh{drico y tratarla luego con cloro.

——————————— 0 NOTA Oewe-=e -—————

Los puntos de invencidn propia y nueve,
que Se presentan para que sean objeto de ests Pa-
tente de VEINTE afios, son los siguientes:

l2.~- El procedimiento de elaborar
las soluciones crudas obtenidas al fabricar celulosa
benc{lica, que consiste en tratarlas con 4cido clor-

hidrico para producir cloruro de bencilo (C4H,+CH,C1).

4
22.~ El procedimiento conforme se
reivindica en el punto 12, en que la mezcla cruda
ge trata con una substancia alcalina para retirar
hierro u otro metal nocivo.
3%,- Un procedimiento conforme se
reivindica en el punto 2¢, en que la mezcla cruda,
con poca &agua, Se trata con un exceso de una substan-
cia alcalina anhidra, después de 10 cual se separa
el 1{quido y se esteriza con acido clorhidrico.
42¢- Un procedimiento conforme se
reivindica en el punto 12, en que la mezcla cruda se
trata con cloro.
52+~ Un procedimiento conforme se rei-
findica en el punto 4¢, en gue la cantidad de cloro
se limita para evitar la produccién de cloruro benzof-
1ico (CgHSeCO0.C1)e
— 624~ Un procedimiento conforme se rei-

vindica en el punto 12, en que, después de esterizar
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la mezcla cruda con acido clorhidrico, el residuo se
trata luego con cloro.
175 79+~ Me joras en la fabricacidn de
'y cloruro benc{lico.
Tal y como se ha descrito en la Memoris
que antecede y con los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de siete hojas, es-

180 critas por uns sola carsa.

Madrid, 22 de mgyo de 1930,

Po A.
Albertu 22 Minapysy
Por Padof
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