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MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENETE DE INVENCIOR
en
ESPAFE A

por VEINTE aﬁos
e nombre de Diwag Chemische Fabriken Aktiengesellschaft,
entidad alemans, establecida en Berlin-Waidmannslust,

Alemania, por:

"UN PROCEDIMIENTO PARA OBTEXER ESTERES DEL
ACIDO/ﬁgLHALOGENALKILCLOROCARBONICO“.

3e ha descubierto que se pueden oObtener
dateres del &cido F-halogenalkilclorocarbdnico, ha-
eiendo sctusr con sgitacién sobre una solucidn de fos-

geno en un disolvente organico indiferente la alkilha-
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logenhidrina. La transformecidn se realiza con extre-
ma rapidez. Por eso es adecuado trabs jar a las tempera-
turasmes bajas que Sea posible. Se recomienda para re-
coger el fcido clorhidrico afiadir bases drgénicas, por
ejemplo, piridinas o dimetilanilina y separar los clorhi-
dratos formadog.

Se conoce la preparscidn de ésteres del
écido . S-halogenalkilclorocarbdénico, haeiendo influir
sobre slkilhalogenhidrina, en susencia o sn presencia
de bases orgéniocas, fosgeno en forms pura {Houben Die

Methoden der orgenischenChemie vol. 3, parte especial,

segunda edicidn 1923, péginas 6 y C 1928, I 1963).
Bsta transformacidn que debe realizarse en el tubo de
bomba, necesita de £ a 8 dlas para terminarse, y tiene
8l inconveniente de gue el trabajo con fosgeno no di-
luido no deja de ser peligroso.

El nuevo procedimiento evita estos incon-
venientes, porgque une solucidn de fosgeno en disolventes
indiferentes, por ejemplo, en toiluwuol o benzol, se pue--
de trabajsr con mucho menos peligro. Como otra ventaja
se ha descubierto que la transformacidn se realiza -
cho mas répidamente que por el procedimiento conocido.
Contra un tiempo de reaccidn de 5-8 dias, 1la trsnsfor-
macidn segfin el nuevo procedimiento puede terminar ya
& 1las 16 horas.

En Houben, Die Methoden der organischen

Chemie, tercera edicidn, vol. 3, parte sspeciel, 1930,
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pagina 8, se degsecribe un procedimiento para la prepara-
cidn de éster metilico del &cido cloroférmico, en el
cual por una mezcla dilufda con é=ter, de alcohol eti-
lico absoluto y dimetilanilina, se hace pasar fosgeno.
In contraste con ésto, segin el invento es esencisl para
la obtencidn de &steres del Acido J-halogenalkileloro-
carbdnico, que el fosgeno se ponga en accidn disuelto

en disolventes orgénicos indiferentes.

Agitando se dejJa fluir en las alkilhalo~
genhidrinas, como por ejemplo, la bromhidrina etilénica
o0 bromhidrina propilénica, & las gue en su caso se hsn
aefindido bases orgénioas snhidras, por ejemplo, dimetila=-
nilina o piridina, soluciones de fosgeno en toluol o
benzol con un contenido de, por ejemplo, 20% de fosge-

no, enfriando la materia cdn una mezecls de hielo y sal

comin. Al cabo de unas 16 horas se ha realizsdo la

transformacidn. Se separa del clorhidrato formado,
86 evapora el disolvente a presidén reducids y se rec-
tifica el éster en el vacio.

- Bjemplo 1 -

Bster del acido .5 -brometilclorocarbdni-
co .

A 626 g de bromhidrina etilénica se afia-
den 606 g deo dimetilanilina, y agitando se afiaden a
Botas hasta 3.600 cmo. de solucidén sl 20% de fosgeno
en toluol, que se enfria a unos -18a C con una mezcla

de hielo y sal comfin. Al oabo de unes 5 horas ha flui-
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do toda la mezcla gue se deja, con eglitacidn, en la
mezcla frigorifica que se derrite lentamente. Al cabo
de unas 16 horas la transformacidn estd terminada. En
¢l fondo de la vasijs se hs depositado, como un Jjarabe
espeso, clorhidrato de dimetilanilina. Se sepsra del
sedimento, se recoge éste éon sgua de hielo y se extrae
con éter. Se ineorpora el extracto etéreo & la solu-
cidn de toluol, se lava ésta dos veces con agua de hie-
lo, se secea con sulfato megnésico, se filtra y se eva-
poras el disolvente a presidn reducida. £l residuo se
fracciona en el vacio. El rendimiento es de 732 g de
éster del Acido .7 -brometilclorocarbdnico de Kb 10/11

mm 58-60Q .

- Zjemplo II -

Bster del &cido Z-bromo-2-propilencloro~
carbdnico.

A 70 g de bromhidrins propilénics de la
f0rmula GHS.CH(OH).CHE.Br se afladen 51 g de dimetilani-
lina, y agitando y & gotas se sfiaden 375 g de solucidn
al 20% de fosgeno en toluol que se ha enfriado a unos
=182 C con una mezecla de hielo y sal de cocina. A4l ca-
bo de 1 hors ha flufdo toda las mezcla que se deja con
agitacidn en la mezclas frigor{fica que se derrite len-
tamente. Al cabo de algunas horss la reaccidn ha ter-
minado. El clorhidrato de dimetilanilina se ha deposi-

tado en el fondo de la vasijs como un jarabe denso. Se
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gsepara del sedimento, ée recoge el residuo con agua
de hielo y se extrae esta solucidn con éter. El extrac-
to etédreo se incorpora & la solucidn de toluol, se la=-
vae ©sta dos veces con sgua de hielo, se seca con sul=-
fato megnésico, se filtra y se evapora el disolvente
a presidn reducida. El residuo se fraceiona en el va-
cio y representa el éster del Acido 3-bromo-2-prepilen-
clorocarbdénico de la fdrmula,

G-00.C1

CHzéH.CHé.Br

Kp 16/18 mmu 71-73,52. El rendimiento es de 45 g.

~ Bjemplo III -

Ester del écido . J-brometilclorocarbd-
nico.

A 260 ome de una solucidén sl 20% de fos-
geno en toluol se affaden a gotas, & menos de 5a, 62,5
g de bromhidrina stilénica. Una vez que el contenido
@el metraz se ha calentado & la temperatura ambiente,
el toluol se elimina por destilacidn a presidn reducida.
El residuo gque gqueda se fracciona en el vacio. El ren-
dimiento es de 43 g de éster del &cido -’ ~brometilclo-
rocarbdénico de Kp 11,85 mm 58-6092.

Esta solicitud gque corresponde a la pre=-
sentada en Alemsnia, el 7 de Agosto de 1942, bajo el ni-
mero D. 88.500 IVa/120, se acoge & los beneficios del
articulo 51 del vigente Zstatuto-Ley sobre Propiedad
Industrial.



10

16

20

Los puntos de invencidn propia y nueva
que se presentan para que sean objeto de esta Patente
de Invencidn, en Espafia, por VEINTE afios, son los si-
guientes:

1o, Un procedimisento de obtener ésteres
del acido ~F=-halogenalkilclorocarbénico por transfor=-
macidn de las correspondientes slkilhalogenhidrinas
con fosgeno, en su caso en presencia de bases orgéni-
ca8 como piridina o dimetilanilina, caracterizado por-
que Sobre une solucidon de fosgeno en un aisolvente or-

génico indiferente se hace actuar, sgitando, la alkilha-

logenhidrina, adecuadamente & bajas temperaturas, y el

producto de transformacidn se liberta del disolvente,
as{ como en su caso del clorhidrato de 1ls base orgénica
formmsdo, ¥y se purifica en la forma habitual.

20. Un procedimiento para obtener ésteres
del 4cido J-halogenalkilclorocarbonico.

Tal y como se ha descrito en la memoria
que antecede y ocon los fines que se han especificado.

Esta memoria consta de seis hojas escri-~
tas a maquina por una solstarsa. -6 ALS 1043

Medrid,

cg/.
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