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MEMORIA DESCRIPTIVA
FORRRR ORI

Correspondiente a la solicitud de registro de una patente de invencidén que
se solicita para Eepafia y sus Colonias,a favor de la razén socisl B SUMI--
NISTROS FRIGORIFICOS RLTDA.",residente en Bilvao (Vizeaya) ,Avénida Prinei-

pel de Iralabarri nfimero 3,
por
PPERFECCIONAMIENTOS EN EL PROCEDIMIENTO DE OBTENCION PEL DICLORODIFLUOR~— »

METANO "
Esta patente se refiere a la obtencién del dicloredifluormetano,qui-

micamente puro,especialmente idéneo pars aplicaciones frigorfficas.

El objeto primordial de este patente es la elaboracién del diéloro-
difluormetano em condiciones de ‘mayor pureza y econom:[;. por eimplificacién
de subproductos hohifloges y,por tanto,sin ulteriores destilaciones frac—
clonadas, \

Los procedimientos acreditados hasta la fecha no pueden evitar que
Junto al diclorodifiuormetano se engendren otros gases derivados,que dis-
tan mucho de poseer las propiedsdes del primero,menoscaban su rendimiento,
exigen mayor empleo de materialea y mano de obra y,en consecuencie,sumen~—
tan el precio de coste.

Conforme al propésito que inspira esta patente,exponemos variss con-
sideraciones que tienden a facilitar su alcsnce,incluso aquéllss que pue—-
den reputarse como exordio a las partes objeto de reivindicaciém:

"El campo de posibilidades que la investigacién quimica amplfa cons-
tantemente para los derivados orgénicos del ﬂqor,ta.nto acfclicos como ben- *

cénicos y en especial el de aquéllos compuestos gaseosos & la presién ordi~

naria que han revalorizado la produccién del frfo artificial,ha creado um
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interés especifico en el ensayo de nuevos métodos en la técnica de este

20 tipo d\ halogenaciones,
- \Q)‘ Constrifiendonod a la elaboracidn del diclorodifluormebano,gas f£—

% cilmente licuable que reviste mayores ventajas que sus homélogos €58 menes—
" ter desghar la fluoracidn directa tanto en el tetracloruro de carbome co-
mo en cualquier otro derivado meténico porque,en el primer caso,el fldor
25 substituirfa inmedistamente a los cuatro ftomos de cloro,originéndonos el
tetrafiuormetanoc.De esta forms no nos es posible detener la fluoracién en .
el grado que deseamos y nos desbarata la finalidad propuesta.En el segun-
do cago,el derivado meténico serfa violentamente destrufdc por el flfor.
| Precisamos,en consecuencia,emplear un métedo de fluoracién mfs até-
30 nuada y canslizable a voluntad,partiendo del tetracloruro de carbono,por
su condicién de substancia no inflamable y de £f4cil manejo,que contiene
dos de los elementos que integran el cuerpo que nos proponemos obtener.
Pero,puesto que est{ comprobado que el £cido fluorhfdrico por accién di-
recta sobre el tetraclorurc de carbono no ejerce el resultado apetecido,
35 necesitamos recurrir & un cuerpo intermedio que,sin dejar de poseer los
dos elementos de referencia,contenga un tercero que no oponga grandes di-
ficultsdes 2 su desplazamiento.

Verificadas las experiencias fertinentes,poseemos la conviecciédn
de que el sulfocloruroc de carbono - obtenido & partir del CCl&HCl diluf-
L0 do y SFe,en determinadas condiciones - presenta su £tomo de S con mayor

tendencia a la substitucién y este elemento divalente es reemplazado por
dos tomos de fléor del dcido fluorhidrico,

Sin embargo,es importante considerar que la gran actividad y ata-
que de los materizsles por el HF impone una serie de cuidados y precaucio-

L5 | nes en su manejo que deben ser objeto de simplificacién y mejora,

La corrosién de loes metales es funcién del tiempo de exposicién
al ataque del 4cido y por ello conveﬁdré que el proceso se acelere,aumen-
tando la velocidad de reaccidn.Uno de los medios de conseguirlo es elevar
1a temperatura,pero este recurso presents el inconveniente que,precisamen~

50 te, tratamos de eliminar,es decir,que la corrosién adquiere mayor volumen

con el incremento de temperatura.



65

70 -

5

R -3- 181220

La economfa de los materiales de la instalscién,no muy abundantes
por lo comin y'siempre caros,establece la exigencia de lograr que 1as reac-
cidn transcurra a un ritmo adecuado,sin forzar la calefaccién.En términos
generales no hay otro mecanismo f{sico-quimico que el cé.ta]_{tico.Nuestraa
investigaciones nos han conducido a adoptar los fluoruros de cobalto y
de antimonio,en cantidades considerablen#ente inferiores a las requeridas
en otreses procedimientos,como mds prévides para activar ls transformacién
d el sulfocloruro de carbono en diclorodifluormetano,simplificando el pro
seso de la sintesis.Esta técnica,por la naturaleza de los subproductose—
gases muy solubles en agus unos y ffcilmente condensables por ligera re-
frigeracién otros ~ permite una mayor pureza del producto final con menor -
nimero de operacicnes y,en todo caso,sin posterior destilacién fracciona=
da.Debido al bajo punto de ebullicién del diclorodifluormetano ya ’su es-
casa &olubilidad en el agua proporciona ,tamﬁién,myores rendimientos‘.

En el esquema que se adjunta se aborda spara dar unidad al process,
todo el problem de la fabricacién iniciéndolo en sus materias bésicas,
cok y azufre que,al reaccionar en las condiciones previstas en la retor-
ta (1) forman el sulfuro de carbono.EBl azufre se funde previemente en el
recipiente (2).

Los vapores de Szc,convenientemenie refrigerados,son recogidos en
el colector (3) y =i adn quedaran algunos sin retener se consigue en el
recipie_nte dispuesto a continuacién,que recibe uns lluvia de aceite pro-
cedente del depdsito superior (4).

Los gases nocivos que se puedan toi‘mar, simulténeamente, son depu——
rados mediante una mezcla Laming distribufdz en la torre (5).

Con el concurso de un dispositivo de aire comprimido,se impele el
sulfuro de carbono a las ‘reactores (6) y (7) en los cuales y,en frio,es
atacado por una corriente de eloro que procede de uns botella que lo con-
tiene licuado.De esta manera y en presencia de catalizadores,se origina
el CCl, juntos con subproductos que mfs tarde son beneficiados,también,

a CCl,. El cloro que no ha reaccionado se neutraliza con una solucién al-

"ealina conveniente,segfin se observa en el esquema, -
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Por un juego de llaves se conduce,a voluntad,el CClh a una caldera con

. ‘ 85 (&e fondo para calefaccién a vapor donde se le hace hervir.En estado

" de vapor se le hace atravesar, juntamente con los vapores resultantes de

la accién del dcido clorhfdrico dilufdo que se vierte por el embudo (8)

y del sulfuro ferroso colocado en (9) sbPor un tubo fuertemente calentado,
recogiéndose en (lQ) por refrigeracién con agua,sl sulfoclorurc de car—
90 bono,mientras que el clorurc de hidrégeno adicional se neutraliza en el
. lavador (11) con una solueién alcalina cualquiera.
El sulfocloruro de carbono se traslada,reguléndolo con unz llave,
& la caldera de fluoracién (14) provista de refrigerante de reflujo.Aquf,
¥ en presencia de minimas camtidades de catalizadores recibe,en las dedi-
95 das condiciones de presién y temperatura,uns corriente de fiuoruro de hi-
drégeno producido en la caldera auxiliar (12) y purifieado en el lavador
(13) originéndose con relativa facilidad un notable desprendimiento de
dielorodifluormetano,cuyc ritmo de produccién se mamtieme,por sf sélo,
’ constante hasta la total comsuncién del sulfocloruro de carbomo.

I 100 . E1 mismo resultado se ha obtenido con solucién de fluoruro de

hidrégeno al 60%. En 1a técnica empleada,precisamente,en esta fase, ra— g
dica el objeto de esta patente.
| Hemos podido comprobar que,en estas condiciones,el remdimien—
to en diclorodifluormetanc es superior al de otros procedimientos y pre- ‘_'_
105 senta la gran ventaja de que las cantidades de gases afines que se for- v
man son m{nimas y quedan retenidas en el dispositivo de lavado,

El gas refrigerante es privado de impurezes en la torre depu-
radora (15), lavador (16) y desecadores (17) y (18) entrando,em fltimo
término,en el compresor que 1o licfia y remite a los colectores parak su

110 ulterior envasado en botellas de acero,en las que circula con arreglo
a las prescripclones vigentes en materia de gases licuados y comprimi-
o dos, |
N O T A

‘ Se reivindica como objeto de esta patente:
115 1) - Procedimiento perfeceiomado para la elsboraeiénm del diclorodifluor- !

wetano en forma discontinua que consiste en el empleo especifico

del sulfocloruroc de carbono,obtenido sin enplea; ningin hidrocar-
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Q\ buro acfelico,es decir, por via exclusivamente imorgénmica,que so—-

: aw'% , \Q)‘
SN metido a 1a acciém del fluoruro de hidrégemo forma el cuerpo prd——

120 puesto,sin mezcla apreclable de otroes anflogos,
2) - Procedimiento segin 1a reivindicaciém 1),caracterizado por que el
agente de fluoracidén puede ser ume soluciér de fluoruro de hidré—
gemo con un porcenta je en agus hasta del 40%.
3) = Por dltimo se reivimdica como objeto sobre el que ha de recaer la
125 patente de invencién que se =zolicita para Espafia y sus Coloniaa —
. ’ p o r . |
% PERFECCIONAMIENTOS EN EL PROCEDIHIENTO DE OBTENCION DEI DICLORO=-
DIFLUCRMETANO ® , |
| Todo conforme queda expresado en la presente Memoria des—
130 ' criptiva que consta de cinco pdginas escritas a méquins por uns sé-
la cara y plano que se acompahs,
Madrid 27 de Diciembre de 1947
. ' PEDRO?UU MARA |
N A / ’
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