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a fa v o r  de
Doa Juan  BATILíJ IBAÍÍEZ» — d o m ic iliad o  e n B a r c  e l o n a

por*
uün p ro ced im ien to  de f a b r ic a c ió n  de d im o n o c lo ro fen ilm e tilc lo ro Í3 rm Q ,,

M e m o r i a  D e s c r i p t i v a *

En e l  aüo 1874» Othmar Z e id le r  (B e ric iite  d e r 
B eu tschen  Cliemischen ffe se llsc lia f t»  volumen 7» 28 p a rte »  
p ág in a  I l 8 0 ) , d escu b rid  l a  in te r e s a n te  condensación  <iue o cu rre  
e n tre  e l  d o r a l  y e l  olorobenceno» en medio s u l f ú r ic o  y  <j,ue 
p e rm ite  o b te n e r e l d im o n o c lo ro fe n i l t r ic lo ro e ta n o , más co n c re -
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tam énte designado con l a  denom inación de d im o n o c lo ro fe n il-  
m e tilc lo ro fo rm o , p ero  e l  in d ica d o  p ro ce d im ie n to , de c a r á c te r  
exc lusivam ente  c i é n t i f i c o ,  no es adecuado p a ra  l a  s í n t e s i s  de 
e s te  compuesto en e s c a la  in d u s t r ia l#

l a  re a c c ió n  d e l c lo robenceno  con e l  d o r a l  o e l  
h id r a to  de d o r a l ,  ee e s ta b le c e  de acuerdo con l a  s ig u ie n te  
fo rm ulación»

a) a p a r t i r  d e l d o r a l  ahhidro»
C6 H5 01 C1 -  C6 H .v

* + COI, CH0 - H.-0-- >  ° 4 CH - CC1, (1)
Og E5 01 3 ¿ 01 - Og H /  3

b) a p a r t i r  d e l h id ra to  de d o r a l»
Og H, 01 01 - CfiH.

+ 001- CH (OH)„ - 2H90 ° * CH - 001, (1)
°6 H5 01 01 -  06a /  3

Ambos p ro ce so s  t ie n e n  lu g a r  con e lim in a c ió n  de 
una o dos m o lécu las de agua, re sp e c tiv a m e n te , operando en p r e ­
se n c ia  de un d e s h id r a ta n te .

l a s  m odernas a p l ic a c io n e s  de d icho  com puesto, 
d e riv a d a s  de su s p o d e ro sís im as p ro p ied ad es  in s e c t i c id a s  y an - 
t i p a r a s i t a r i a s  en g e n e r a l ,  han  conducido a h a l l a r  un nuevo 
p ro ced im ien to  de f a b r ic a c ió n  d e l mismo, que es  e l  o b je to  de l a  
p re s e n te  in v e n c ió n , y que p erm ite  o b te n e r  en e s c a la  i n d u s t r i a l  
e l  d im o n o c lo ro fe n ilm e tilo lo ro fo rm o , compuesto cuya c o n s t i tu ­
c ió n  quim ica e s  l a  in d ic a d a  p o r  ( 1 ) .

31 p ro ced im ien to  o b je to  d e  e s ta  p a te n te , con­
s i s t e  e se n c ia lm e n te , en que p a r t ie n d o  d e l  d o r a l  o d e l h id r a ­
to  de d o r a l ,  se em plean, como ag e n tes  de co n d en sac ión , lo s  
c lo ru ro s  de á c id o , debido a l a s  p o dero sas p ro p ied ad e s  d e s h i­
d r a ta n te s  de l o s  mismos#

En e fe c to  lo s  c lo ru ro s  de ác id o  , compuestos 
dél t ip o  de l a  fo rm ula g e n e ra l ( 2 ) ,  combinan lo s  elem entos 
d e l  agua con form ación  de lo s  á c id o s  c o rre sp o n d ie n te s , se ¿pin 
e l  esquema g e n e ra l s ig u ie n te .
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x 0 /O
(2) B -  M + H O H ------- >  R -  M 4* HC1

N C1 ^ OH

siendo  M e l  elem ento no m e tá lico  d e l grupo ác id o  (p o r ejem plo 
un átomo de a z u f re , de carbono, o de f ó s f o r o ) ,  cuyo c lo ru ro  

de ác id o  debe r e u n i r  l a  co n d ic ió n  e s e n c ia l ,  p a ra  l a  p r á c t ic a  
d e l p ro ce d im ie n to , de no e j e r c e r  a c c ió n  m ím ic a  a lg u n a  d i f e ­
re n te  de l a  netam ente d e s h id ra ta n te  so b re  e l  p ro c e so , no s ie n ­
do p u és , p o r  e jem plo , co n v en ien te  a l  e fe c to  e l  m onocloruro del 
ác ido  s u l f ú r ic o ,  denominado tam bién  ác id o  c lo r o s u l f ú r ic o  o o lo r -  
h id r in a  s u l f ú r i c a ,  deb ido  a  su  conocida ac c ió n  c lo ro s u lfu n a n te  
sob re  lo s  a n i l l o s  b en cén ico s .

lo s  c lo ru ro s  de ác ido  mas adecuados p a ra  l a  p rá c ­
t i c a  d e l p ro ced im ien to  en  e s c a la  i n d u s t r i a l  son lo s  c lo ru ro s  
de s u l f u r i l o ,  de f o s f o r i l o  y de a c e t i l o ,  pudiendo em p le á rse le s  
d ire c ta m e n te , o aun m ejor p rev iam en te  d i s u e l to s  en un d iso lv e n te  
quím icam ente no n o c iv o , como p o r  e jem plo , e l  su lfu ro  de carbo ­
no, e l  t e t r a c lo r u r o  de carbono, e l  t r i c l o r o e t i l e n o  o e l  c lo ro ­
form o, siendo  tam bién  adecuado a l  ác id o  s u l f ú r ic o  concen trado  
como d is o lv e n te , en e l  caso de lo s  c lo ru ro s  de s u l f u r i l o  o de 
f o s f o r i l o ,  o b ie n , in c lu s o  e l  ác ido  a c é t ic o  g l a c i a l ,  en e l d e l  
c lo ru ro  de a c e t i l o .  Algunos h id ro c a rb u ro s  o m ezclas de lo ¿  mia­
mos, como, p o r e jem plo , e l  cenceño y e l  é t e r  de p e t r ó le o ,  pue- 
den ig u alm en te  em p learse , s i  b ie n  con r e s u l ta d o s  poco p r á c t ic o s .

Operando e n t a l e s  c o n d ic io n e s , p a r t ie n d o , p o r 
e jem plo , d e l d o r a l  anh id ro  y d e l  c lo ru ro  de s u l f u r i l o ,  l a  re ac ­
c ió n  se d e s a r r o l l a  en co n ju n to , de acuerdo con e l  s ig u ie n te  
esquemas

Cz-HcCl
5 ¥ COI, CHO ¥ SO,

c6h5c i  3
CH-CCl.+H-SO .+-HC1 3 ¿ 4

P a ra  l a  p r á c t i c a  i n d u s t r i a l  d e l p ro ced im ien to  se 
o p era  en lina c a ld e ra  p r o v is ta  de a g i ta d o r  m ecánico y  en  c i e r to s  
c a so s , de d i s p o s i t iv o  de r e f r ig e r a c ió n  p o r  agua, p a ra  p o der con­
d u c ir  l a  o p e ra c ió n  a  l a  tem p e ra tu ra  am bien te , según e l  c lo ru ro
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de ác ido  y e l  d is o lv e n te  empleados a l  e f e c tu a r  e l  proceso de 
condensación  o b je to  de e s ta  p a te n te .

l a  c a ld e ra  l l e v a  un tubo  de desp ren d im ien to  de 
gases, h a llá n d o s e , p u es , en comunicación con e l  e x t e r io r  a t r a ­
vés de d icho  tu b o , m ediante e l  c o rre sp o n d ie n te  r e f r ig e r a n te  de 
r e f l u j o .

In tro d u c id o  m l a  c a ld e ra  e l d is o lv e n te  e l e g i ­
do y , ac to  seg u id o , e l  c lo ru ro  de ác ido  a em plear, se pone en 
marcha e l a g i t a d o r  y s e  ag rega  el c lo robenceno  y e l  d o r a l  an­
h id ro  o su h id r a to .  La re a c c ió n  p rocede en tonces a tem p e ra tu ra  
próxim a a l a  d e l am biente (unos 35®) o lig e ra m e n te  s u p e r io r ,  
dependiendo e l l o ,  conforme se ha ex p u es to , d e l c lo ru ro  e leg id o  
como ag en te  de condensadÓ n  y d e l  d is o lv e n te  empleado.

Cuando se emplean d is o lv e n te s  de b a jo  punto  de 
e b u l l ic ió n  y c lo ru ro s  de ác ido  fá c ilm e n te  descom ponib les, se 
hace p r e c is o ,  una v e z  in ic ia d a  l a  r e a c c ió n , o p e ra r  con buena 
r e f r ig e r a c ió n  de l a  masa r e a c d o n a n te ,  de modo <iue l a  tem pera­
tu r a  de l a  misma se mantenga a lre d e d o r  de lo s  c u a re n ta  g rad o s .

Terminada l a  re a c c ió n  ( lo  que se reconoce p o r 
se p a ra rs e  ai masa e l  p roduc to  de l a  misma, en caso de no s e r  
muy so lu b le  en el d is o lv e n te  e le g id o , o b ie n , p o r c e s a r  p rá c ­
ticam en te  e l  d esp ren d im ien to  d e  gas c lo r h íd r i c o , en lo s  demás 
c a so s , a s i  como en e l  p re c e d e n te ) , se  se p a ra  p o r  sed im en tac ió n  
e l  p roduc to  form ado, in c lu s o  concen trando  p rev iam en te  a l  e fec to  
e l  d is o lv e n te  c o rre sp o n d ie n te .

Á c o n tin u a c ió n  se  in d ic a n  a modo de ejem plo con 
mayor d e t a l l e  lo s  p ro ce so s  c o rre sp o n d ie n te s  a dos co n d ic io n es 
o p e ra to r ia s  ex trem as y  a o t r a s  dos in te rm ed ias*  X v

_ EJEMPLO ÍIUMERO 1»
Se p a r te  de 160 k g s . de d o r a l  an h id ro  o de 18C Kge. 

de h id ra to  d e  d o r a l  y  de  225 Kgs. de c lo ro b en cen o , que se v ie r ­
te n  sob re  una m ezcla de 2 .500  Kgs. de ác id o  s u l f d r ic o  co n c en tra ­
do, de 66a SeaumÓ, y 250 Kgs. de c lo ru ro  d e  s u l f u r i l o .

A gitado e l  co n jun to  a  l a  tem p e ra tu ra  am biente se
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-  5 -  f 6 9 3 7 9
i n i c i a  l a  re a c c ió n  con fo rm ación  de una em ulsión , m ien tra s  
se  observa  una suave e le v a c ió n  de tem p e ra tu ra  de l a  masa re a c ­
c io n a n te  (d e l o rden  de lo s  25® so b re  l a  d e l am b ie n te ), no s ie n ­
do, p u es , p re c is o  r e f r ig e r a c ió n  a lg u n a .

Al cabo de una media h o ra  de form ada, l a  emul­
s ió n  ad q u ie re  l a  misma c o n s is te n c ia  s ó l id a ,  sep arán do se  en f o r ­
ma de su sp en sió n  <que se sedim enta a l  c e s a r  l a  a g i ta c ió n .

D ecantada l a  masa s ó l id a  sedim entada, de c o lo r  
b lan c o , y p u r i f ic a d a  conven ien tem en te , funde a 1 0 5 p r e v i a  
r e c r i s t a l i z a c i ó n  en  a lc o h o l, t r a tá n d o s e  d e l p ro d uc to  o b je to  
d e l  p roced im ien to  d e s c r i to  en l a  p re s e n te  p a te n te  de in v en ­
c ió n .

EJEMPLO NUMERO 2.
Como e l  p re c e d e n te , pero  su b s titu y e n d o  e l  ác ido  

s u lfú r ic o  y e l  c lo ru ro  de  s u l f u r i l o ,  p o r una m ezcla de 250 2 g s. 
de s u lfu ro  de carbono y de o tro s  250 de c lo ru ro  d e  f o s f o r i l o .

P uesto  en m archa e l  a g i t a d o r ,  se  i n i c i a  l a  re a c ­
c ió n , lleg an d o  a c a le n ta r s e  a e b u l l ic ió n  l a  m ezcla re ac c io n an ­
t e ,  s ie n d o , p u es , p re c is o  una e f i c i e n t e  r e f r ig e r a d ,  ón p a ra  con­
d en sa r e l  s u lfu ro  de carbono y e v i t a r  p é rd id a s  de c lo ru ro  de 
f o s f o r i l o .

T ra n sc u rr id a s  s e i s  h o ra s  de in ic ia d o  e l  p ro ce ­
so , queda e l mismo te rm in ad o , e lim inándose  en tonces p o r  d e s ­
t i l a c i ó n  l a  m ezcla de su lfu ro  de carbono y de c lo ru ro  de io s — 
f o r i l o .

E l re s id u o  s ó lid o  r e s u l t a n te ,  d e c o lo r  b lanco  
c o n s is te  en  e l  p roduc to  deseado , <iue puede p u r i f i c a r s e  p o r re ­
c r i s  t a l i  2a c i ón.

EJEMPLO HUMERO 3.
Como e l  p re c e d e n te , pero  su b s titu y e n d o  e l  s u l ­

fu ro  de carbono y e l  c lo ru ro  de  f o s f o r i l o  p o r l a s  mismas can­
t id a d e s  de ác ido  a c é t ic o  g l a c i a l  y  de c lo ru ro  d e  a c e t i l o .

P u esto  en marcha e l a g i t a d o r ,  l a  re a c c ió n  p ro ce ­
de de modo s im i la r  a l  d e l ejem plo n a . 1 . ,  p e ro  l a  d u rac ió n  del
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p roceso  es mayor (unas ocho h o r a s ) .
E lim inada p o r d e s t i l a c ió n  a l i g e r a  p re s ió n  r e ­

d u c id a , l a  m ezcla de ác id o  a c é t ic o  y c lo ru ro  de a c e t i l o ,  que­
da e l  mismo re s id u o  d e l  ejem plo p re c e d e n te .

EJEMPLO ROMERO 4.
Como e l  nfc. 3 . ,  p e ro  su b s titu y e n d o  l a  m ezcla 

de ác id o  ac é tic o  g l a c i a l  y c lo ru ro  de a c e t i l o ,  p o r  300 Xgs. 
de c lo ru ro  de a c e t i l o ,  con lo  que e l  r e s t o  d e  l a  o p e ra c ió n  
marcha de modo id é n t ic o  a l  de d icho  e jem plo .

_______H 0 T A_________
Se r e iv in d ic a  como o b je to  de e s t a  p a te n te :
1) P ro ced im ien to  de f a b r ic a c ió n  de d im onoclo- 

ro fe n ilm e ti lc lo ro fo rm o , que c o n s is te  e sen c ia lm en te  en  em plear 
como a g e n te ‘ d e s h id r a ta n te  p a ra  l a  condensación  e n t r e  e l  d o r a l  
an h id ro  o e l  h id r a to  de d o r a l ,  p o r  una p a r t e ,  y  e l  c lo ro  ¿on­
ceno , p o r  l a  o t r a ,  l o s  c lo ru ro s  de á c id o , que t ie n e n  l a  p ro p ie  
dad de com binar lo s  elem entos d e l ag u a  con fo rm ación  de lo s  
á c id o s  c o rre sp o n d ie n te s .

2) P ro ced im ien to  según l a  r e iv in d ic a c ió n  a n te ­
r i o r ,  c a ra c te r iz a d o  p o r e l  em pleo, como c lo ru ro s  de á c id o , de 
c lo ru ro s  de s u l f u r i l o ,  de f o s f o r i l o  o de a c e t i l o ,  ya sea  a i r e e  
tóm ente, ya d i s u e l to s  en un d is o lv e n te  no n o c iv o , t a l  como e l  
s u lfu ro  de carbono, e l  t e t r a c lo r u r o  de carbono , e l  t r i e l o r o e -  
t i l e n o  u  o tro  co n v en ien te .

3) P roced im ien to  según c u a lq u ie ra  de l a s  r e i ­
v in d ic a c io n e s  a n te r io r e s ,  c a ra c te r iz a d o  en que l a  re a c c ió n  
se  l l e v a  a cabo operando a l a  tem p e ra tu ra  am bien te , o a tem­
p e ra tu ra s  lig e ra m en te  s u p e r io re s ,  d e p e n d ie n d o d e l c lo ru ro  de 
ác id o  e le g id o  como ag en te  de condensación  y d e l  d is o lv e n te  
em pleado, y siendo  co n v en ien te  em plear s i  es n e c e s a r io , bue­
nos elem entos de r e f r ig e r a c ió n ,  a f i n  de que l a  tem peratu  ra  
de l a  re a c c ió n  se m antenga a lre d e d o r  de unos 40fi 0 .

4) Un p ro ced im ien to  de f a b r ic a c ió n  de dimono-
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c lo ro fe n i lm e ti lc lo ro fo rm o •
E sta  memoria co n s ta  de s i e t e  p á g in a s , e s c r i t a s

p o r  una so la  cara*
BARCELONA» 5 de Marzo de 1245* 
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