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MEMORIA DESCRIPTIVA -

PARA SOLICITAR PATENTE DE INVENCION EN ESPAWA
POR: "PHOCEDIMIENTOS PARA L FABRICACION DE NUEVOS HIDROCARBUROS
| ABQMATICOS EAT.OGENADOS '
4 NOMPRE DE STAVDARD ELRCTRICA, Sede
DGMICILIADA EN MADRID CALLE DE RAMIREZ DE PRADO T

‘Bste invento se rafiére a los procedimientos para la
cbtencibn de nuevos hidrocarburos aromfticos halogenados por reace %
cifn quimioa de los halBgenos con los correspondientes hidrocar— |
burosy y partioularmente en lo que concierne a cior?yss: mievos
compuestos halogeniados d.e la serie del indano (también denominado
?idrindeno). | v |

Loq nuevos compuestos, conforme a este invento, estén

repreaentédos por la f£6rmula estructurals



10

15

20

25

¢,

donde m ¥y n son oero o nfimeros enteros, y la suma de m y n es un
nfimero entero menor que ocho.

Los compuestos a que se rpfiere este invento son uti-
lizables en dispositivos de transhisisn'de calor debido a sus
bajas presienes de vapor, altos puntos de ebulliciln y buena con-
ductividad t8rmica; son tambifn fitiles para actuar como plastifi- |
cantes dﬁrciertoe tipos de resinas sintéticas particularmente éste—?
res y &teres de celulosa, hidrocarburos no saturados polimerizedos
y los productos derivados de»los'mismos por sustituciln tales como ?
acetato de celulosa, etil~celulosa, polistirego, cloruro de polivi-é
nilo y anflogosjpueden ser usados también para la impregnaci®n de
los denominados condénsadores,de aceite, transformadores y en ca~-
bles el&ctricos impregnados. Otr:; aplicaciones industriales de
los compuestos a que se refiere este invento pueden incluir el
uso de los miembros inferiores de la serie como medio hidrfulico
en los dispositivos de transmisidn de energla, y su aplicacibn
para la composici8n de lubricantes capaces de soporiar elevadas

temperaturas y/o extremadas presiomes.
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La forma y aspect§ de estos compuestos varfa desde los
1%quidos aceitosos movibles a los cristales incoloros y resinas
permanentemente termoplésticas duras y frégiles. lLos puntos de
inflamacibn e inflamsbilidad de los compuestos elevados de la
serie son de magnitud superior a 3000 Ce, incluso los términos
inferiores tienen un punto de inflam&bilidad superior a los 1500
C. Son solubles en una amplia serie de disolventes orgfnicos coQ
rrientes tales como tetracloruro de carbono, benceno e hidro-
carburos aromfiticos similares alcoholes aliffticos sencillos
y anflogos.

Todos y cada uno de los compuestos de esta serie posee
una estabilidad poco corriente y presenta propledades eléctricas
extraordinarias que 1os'haqen particulgrmente ttiles en la fabri-
cacidn de aparstos el&ctricos, notablemente donde se desean cons-
tantes dielSctricas elevadas y bajos factores de pofehcia a las
frecuencias de potencia.

De acwerdo con el presente invento es preferible pre-~
parar los t6rminos de esta nueva clase de sustancias por trata—
miento de los correspondientes hidrocarburos con qloro fuera de
la luz y & temperatura infericr a unos 308 C. Este tratamiento
tiene lugar preferentemente en un disolvente orgénico 1lfquido,
inerte, en presencia de un catallizador perteneciente a la clase
de loe que orlentan la cloracibnm hagia el nficleo de preferencia
a la de las cadpnas laterales. Entre los disolventes adecuados
para este'prop651tc egﬁ&n el tetracloruro de carbono, tetraclo-
roetanc, oloroformo y anflogose

Los catalizadores satisfactorios para este probﬁsito
incluyen el trioloruro de hierro, tricloruro &e anteminio, iode

y anflogos. Entre las temperaturas de trabajo satisfactorias .
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se incluyen la temperatura ordinaria ¥ las tempersturas Iinferio-
ress Las condiciones &ptimas alcanzan 138 temperaturas compren=
didas entre 15_y 259 C. Las temperaturas inferiores en gemeral
son menos apropiadas debido a que disminuyen la velocidad de reac~
cifn y la solubilidad de los hidrocarburos en los disolventes.
Temperaturas superiores son poco satiafactorias debide a la
formaoibn de subproductos indeseables, particularmente subetan—
cias halogenadas en las cadenas 1aterale§, que también se producen
si la resccifn no se efectfia fuera de la accidn de la luz.

Como comprenderin aquellos que estén verssdos en la
especialidad a la que se refiere este invento la ocloracién de hi-
droecarburos proporcions una mézcla de homblogos clorados que pue=—
den a continuacibn separarse por m8todos ya convencionales en 1a
fabricacién de productos quimicos orgénicos. En la realizacién
préctica de easte invento esta sepa:aciﬁn de los productos de
reaccibn pueden conseguirse por destilacién de preferencia bajo
presibn reducidae. _ ‘

El producto de pgrtid& amﬁleado en eate proceso esti,
de auuewdo‘con.esta inven%o, r:gzrsentado por ls férmula agtrue—

turals (1:3:3:6—tetramet1l—1—(:'—metil-fenil)-indanp)

CHy
by

Este compuesto se cbtiene por un método apropiado y
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conveniente de la sintesis orgﬁnica, por ejemploy tratando el
glfa-metil-para—metil—vinil—benceno con un catalizador de tierra
activada, en ausencia de disolvente, a una temperatura superior
& 2009 C. |
' Para facilitar la cdmprenei6n amplis y mfis completa
de la finslidad de este invento y la fqrma de cbmo los compues—
$os desoritos en &1 pueden prepararse por la pf&ctiea de los
procesos inventados, damosva continﬁscibn ciertbs ejemplos-
eapeqificos, pero debe entenderse claramenté,qué estos ejemplos
se exponen exclusivamente con propbsitos 11ustrati§os ¥ no limi-
tativos.
Ejemplo 1

En unos 500 c.c. de tetracloruro de carbono se disuél-
ven a la temperatura ordinaria aproximedamente 1980 gramos
(%>1/é moles)de 1:3:3g6—tetra-metil—1—(4'-métil-fenil)-inﬁano,
861ido, y aproximadsmente 10 gramos de tricloruro de swtimonio.
La digolucidn se introduce en una caldera de reaccibn provista

de agitador y de conducciones'para la introduccibn de cloro ¥y

 para el desprendimiento del clorurc.de hidr8geno, y, mientras

ge mantiene la meszola que‘ha de reagcionar & una tempsratura

de 15 a 25° C. se hace reaccionar el cloro con la disolucién,
fuera de la accibn de la luz, hasta que haysn reaccionado 533
gramos (7 y 1/2 moles) de clorc. Al final de la reaccifén el
componente prednminanfe de ia mezcla obtenida es el producto
cuyé fabricacién se perseguls, el derivado monoclorado, por sus-—
titucibn, del 1:3:3s6~tetrametil-i-(4" mati;-fenil)-indano,

que se éepara por destilacibn fraocionada bajo presibn reduci-
dé.‘Este producto tiene las siguientes prcpieda¢ea cgracter!ati—

casi
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Peso molecular 299.649
Densidad (gr/o-qg 262 C.) ‘ 1.039
Viscosidqﬁ (sege. Saybolt 100% C. ASTM-D=88) 47'5
Indice de refracciém (Npe™® Cey : 1.5683
Punto de ebulliocisn (® C. 1=2 mm Hg)  164-171
Ejemplo II

Se repite el mismo proceso descrito en el ejemplo I
enterior excepto que en lugar de reaccionar el cloro y él hidro—
oarburo que constituye la materia prima en proporciones eqpimﬁle-
oulaies, se haoen reaccionar dos moles de cloro por mol ds hidro-

oarburo. El producto principel que se obtiene de esta forma,

" despubs de separarlo de los otros productos de reaccibn y purifi-

carlo por los procedimientos usuales, es el derivado diclorado,
por sustitucibn, del 1:3s3i16-tetrametil=1-(4' metil-fenil)-indano

¥y posee las sigulentes propiedadss:

Peso molecular 334.098

Indice de refraccibn 145760

Densidad : " 1.103 (259 C)

Viscosidad (seg. Seybolt ASTM-D-88) 113.0 (1002 ¢)
Ejemplo III

Se repite el mismo proceso descrito en el ejemplo I
anterior excepto que en lugar de reaccionar.el ¢loro y el hidro-
carburo que constituye la materia prima en proporciones eguimole~
culares, se hacen reaccionar tres moles ds clorc por mol de hidro-vi

carburo. El producto principal que se obtiene de esta forma,

despuds de separarlo de los otros productos de reaccibn y purifi-

carlo por los procedimientos ususles, es ol derivado triclorado,
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por sustitucibn, del 133:3i6-tetrametil-1-(4'-metil-fenil)-

indano y posee las siguientes propiedades:l

Peso molecular ’ 368¢547
" Indioe de refraccibn (Nb37'8"c‘) 1.5793
Densidad 1.171(250 ©)
Viscosidad (seg. Saybolt ASTE-D-88) 145.5 (1008 C)
EJEMPLO IV

Se repite el mismo proceso dsscrito en el ejéﬁplo I
anterior excepto que en lugar de reaccionar el cloro.y el hidro-
cerburoc que comstituye la materia prima en proporciones equimole-
culares, se hacen reaccionar cuatro moles de claro por mol de
hidrocarburos El producto principal que se ohtiehe de esta forma,
despufs de separarlo de los otros produotos de reaccibn y purifi-
carlos por ios(ﬁrocedzmientos usualeé, es el dsrivado tetraclora-
do, por sustitucibn, del 1313s3s6~tetrametil-l-(4'~metil=fenil}-in-

dano y posee las siguientes propiedadess

Pesoc molecular 402.996

Indice de refraccisn (Np!00® ©) 1.5625

Densidad 1.208(22¢ )

Viscosidad (seg. Saybolt ASTH~D-53) 207.0(1008 C) :
Ejemplo V

Se repite el mismo proceso descrito en el ejemplo I
anterior excepto que en lugar de reaccionar el cloro y el hidro-
ecarburo que constituye la materia primea en proporciones eqpimo--
leculares, se hacen reaccionar cinco.moleg de cloro por mel de
hidrocarburo. El producto principal que se obtiene de esta forma,

despuds de separarlo de los otros productos de reaceidnm y purifi-
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carlo por los procedimientos usuales, es el derivado pantaclorado,'

por sustitucibn del 1831326=tetrametil-l~(4 '-metil-fenil)-indano
¥ poses las sigulentes propledades:

Peso molecular ' 4374445

Indice de refraccién (NB1°°‘ %) , 1.5780

Densidad : 1.293 (220 ©)

Viscosidad (segs.Saybolt ASTH-D-88) 1574.0 (1000 C)
EJEMPLO VI

Se repite el mismo proceso dssorito en el ejemplo I
anterior excepto que en lugar de reaccionar el cloro y el hi=-
drocarburo que constifuye la materia prima en proporciones equi~
moleculares, se hacen reaccionar seis moles de cloro por mol de
hidrocarburo. El-prbducto principal que se obtiene de esta forma,
después de separarlo de los otros productos de la resccién'y pu-
rificarlo por los procedimientos usuales, es el derivado examclo=
rado, por sustitueisn, del 1:3:3:6~tetrametil~l=(4‘'~metil=-fenil)-

indano y posee las siguientes propiedades:

Peso moleocular . 471.894

Indice de refraccién (N 1002 Gy 1.5804

Densidad : 10321 (22¢ C)
Ejemplo VII

Se repite el mismo procesc descrito en el ejemplo I
anterior excepto que en lugar de reaccionar el cloro y el hi-
drocarburo que constituye la materia prima en proporciones egui—
moleculares, se hacen reaccionar siete moles de cloro po mol de
hidrocarburo. El éroducto principal que se obtiene de esta forma,
despufs de separarlo de los' otros productos de la reaccidn y

purificarlo por los procedimientos usuales, es el derivado
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heptaclorado, por sustitucisn, del 1:3:13té~tetrametil=1-(4'~

metil-fenil)-indanc y posse las sigulentes propiedades:

Peso molecular : 5064343
Indice de refraocién ng1009 ) 1.5875
Densidad 1.356

Los intentos realizados pars éonseguir una cloracibn
més evanzada de este producto deron un resultado negativo,
indicando que todos 165 &tomos de hidrbgeno nucleares estaban
gustituidos por cloroe.

Apareceri bien patente é aqudllos versados en ia es-
pecialidad con la que este invento se relaciona, que pueden in-
troducirse modificaciones en lo¢s procgdimientos anteriormente
desoritos sin apartarée del espiritu de este invento b 4 quértales
ﬁodifioaoiones estin comprendidas dentro del alecance de las si-
guientes reivindioacionesz

Este invento corresponde a una solicitud de Patente
formulada en los Estados Unidos el 27 de Marzo de 1547 seﬁalﬁda
con el Ne® 737.734 y se acoge, por lo tanto, a los beneficios
que otorgan los convenios internacionales vigentes.

e e e — NOTAw oo eoeoeeee e -—-

Los puntos de invencién prople y nueva que se pre—
sentan para que sean objeto de esta Patente de VEINTE ANOS, son
los siguienfoaa

Te Uh'proeedimiento para la obtencibn de un hidrocar-

buro clorado representado por la férmulas
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caa

donde m y n soncero o nfimeros enteros, siendo un entero menor
de 8 1a suma de m ¥ n.
" 2+ Un procedimiento para la obtencifn de un hidrocarbu-

ro monoclorado representado por la férmulas

l“3

CHy

CHy
donde A ¥y B son eﬁstituyentes diferentes que oonsistex_z en hidrd-
geno P clorce.

3. Un procedimiento para la obtenisp de un hidrocarburo

diclorado representado por la férmula:
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donde m.y n son cero o nfimeros enteros, siendo’igual & dos
la suma de m ¥ R

4, Un procedimiento para la obtencidn de un hidrocar-

buro triclorado representado por la férmulas

CH3

©
iy

\/ ' Thz
Wy
donde myn son cero o nfimercs enteros, siendo igual a tres la
suma de m ¥ n.

e Un procedimiehto para la obtencidn de un hidro—c.a.r-

buro tetraclorado representadoc por la férmulas

e
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donde m y n son cero o nfimeros enteros, siendo igual a cuatro

230 la suma de m ¥ h. ,
6. Un procedimiento para la obtencibn de un hidroocar-

" buro pentaclorado representado por la férmulas

CH3

. CH

donde m y n son nimeros enteros siendo cinco la suma de m y'n.
T« Un procedimiento para la obitencién de un hidroocar-

235 buro exaclorado representado por la férmulas
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donde m y n son nfimeros enteres cuya suma essgeis.
‘ 8. Tn procedimiento para la obtencién de un hidro-
. carburo heptaclorado representado por la férmulat
any ‘

T

) : ] ¢"3

&onde my n son néimeros enteros cuya suma es siete.

240 9« Un procedimiento de ohtencién que comprende el
tratamiento con cloro en presendis de un disolvente de hidro-
carburoes y ﬁajo condicioqes que favorecen la cloracidn de n-
cleos aromfticos no saturados, de un hidrocarburo s6lido.repre-

gentado por la fbérmulas .
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. que ocho la suma de m y n.

Cily
CH :

—Ch;
ca,

por el cual reaccionan de una siete moles de cléz-o por mol del
hidrocarbure empleadg, y la recuperacién, de la mexcle de reac~

cién, de un hidrocarburc clorado representado por la férmulas

CHy

U

: CHy
donde m y n son cero o nfimeros entil)hs, siendo un entero menor
10, Un ‘procedimiento de obtencién que comprends el
tratemiento con cloro en presencia de un disolvente de hidrocar-
buros y bajo condiciones gue favorecen la cloracibn de nficleos

aromfticos no saturados, de un hiroocarbure 8élido representado
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CH3
255 por el cusl reacciona una mol de cloro por mol del hidrocarburo

empleado,-y la recuperaoiﬁn, de la mezcla de reaccibn, de un

hidrocarburo clorado representado porvla férmulas | !

. ~ C!&g

donde A y B son sustituyentes diferentes que consisten en §
hidrégeno o cloro. i
260 11..Uh procédimiento de obtencifn que comprende sl i
tratamiento con cloro en presencia de un disolvente de hidrocar-
buros y bajo condiciones gue favorecen la cloracibn de nfcleos

arom&ticos no- saturados de un hidrocarburo sb6lido representado

PN skt e S

por la férmulas
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265 por el cual resccionan dos moles de clore por mol del hidrocar—
buro empleasdo, y la recuperdci&n de la megzcla de reacciﬁﬁ, de

un hidrocarburo clorado representado por la férmuls:

w\‘ \/ ,
L,
C‘ﬂa“s

donde m y n son cero o nfimeros enteros siendo igual & dos la
suma de m ¥ Ne /

270 | 12. Un procedimiento de obtencibn que compreﬁda el tra-
tamliento con cloro en presencia de un disolvente de hidrocagburos
¥y bajo condiciones que favpreocen la cloracifn de nficleos sromfti-
cos nq'saturados dajun hidrocarbure g&lido representado por la

férmulas



- 275 por el cual reaccionan tres moles de cloro por mol del hidro-
carburo empleado y la recuperacibnm, de la mezcla de reaccisn

de un hidrocarburo clorado representado por la férmulas
‘ CH;

donde m y n son cerc o nfimeros enteros siendo tres la suma de
oy ne
280 13. Un procedimiento de obtencién que comprends el tre-

tamiento con cloro-en presencia de un digsolvente de hidrocasrburos,



¥ bajo condiciones que favorecen la cloracibn de nficleos aromfti~
cos no saturados, de un hidrocarburo sblido representado por la

férmulas Gry

»

285 por el cual réaccionan cuatro moles de cloro por mol del hidro~-
carburo empleado, y la recuperacién, de la mezcla de reaccibn, de

un hidrocarburo clorado representado por la f8rmulas

Chs

.

CH;
CHs

donde m es cero o un nfmero enterc y n es un nfimero enteroy sien—

do ocuatro la suma de m y n.
290 14. Un procedimiento de obtencifn gue comprende el tre—-

tamiento con cloro en presencia de un disolvente de hidrocarburos
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¥y bajo condiciones que favorecen la cloracibn de niiclecs aromiticos

no saturados de‘unvhidrocarburo sblidomrepresentado por la £

mulas

por el cual reaccionan cinco moles de cloro por mol del

~

hidrocarburo empleado, y la recuperaciém, de la meszcls de reac~

cidn, de un hidrocarburo clorado representado por la férmulas

S

\/ ’ a]”

donde m y n son nfimeros enteros cuya suma es cinco.

15. Un procedimiento de obtencibnque comprende el

tratamiento con cloro en presencia de un,  disolvente de hidro-



carburos y bajo condiciones que favorecen la cloracibn de nfi-
cleos aromfticos no saturados de un hidrocarburo sflido represen—

tado por la f£8rmules

»

N : Cl’ig.
CHS

>

por el cual reamocionan seis moles de cloro por mol del hidro-
305 cerburo empleads y la recuperacibn, de la mezcla de reaccibn,

de un hidrocarburo cTorado rspresentado por la férmulas

M3

donde m y n son enteros cuya suma ec seis.
16. Un procedimiento de obtencién gue comprende el
tratamiento con cloro en presencia de un disolvente de hidrocar-
310 buros y bajo cohdiciones que favorecen la cloraci_,&n de nficleos
aromfticos no aafurados, de un hidrocarburo s&li&o represezitado

por la férmulas
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por el cual reaccionan siete moles de cloro por mol del hidro-
" esarburo empleasdc y la recuperacibn, de la mezcla de reaccidn,

315 de in hidrooarburo/clora.&o representado por la férmulsas

CHy

donde m y n son niimeros enteros cuya suma es siete. »
17+ Procedimientos para la fabriecacisn ‘d.ev nuevos hidro-

carburos arom&tices halogensdos.

-—-—---—----——-------7—--—&-’------

Tal y como ge ha descrito en la memoria que antece~
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de y a los fines espsecificados.

Egta Memoria consta de 22 hojas escritas por una sola
carses

—%“"\
B

eneral
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