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José ANDEEU MIRADLES y D. Juan ANDREU MIRADLES - de na­

cionalidad españoles - domiciliados en B a r c e l o n a ,
Rambla Cataluña, ndm+ 66, 

por;
* Procedimiento para la obtención de 1-2-dicloroeter "
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M e m o r i a  D e s c r i p t i v a

IbAO de los compuestos empleados ^  la síntesis 
del 2-sülfanilamldotiazol, es el 1-2-dicloroeter, compues­
to descrito por Adolf Lleben en 1868. La preparación de
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este compuesto por el o ración del eter, según la técnica de 
dicho autor, presenta serlas dificultades y exige determi­
nadas precauciones, ya que la acción del cloro sobre el 
eter es bastante violenta y se produce una gran elevación 
de la temperatura, lo cual tiene una enorme importancia en 
instalaciones grandes, por la gran inflamabilidad del eter 
y por lo peligrosas que son sus explosiones#

En el procedimiento usual de obtención del 1-2— 
dicloroeter se dirige una corriente de clore sobre el eter, 
enfriado a 02 segdn las recomendaciones de Lieben, Wildman 
y otros autores, recopiladas por Meyer Jacobson, para evi­
tar los peligros citados anteriormente# A esta temperatura, 
el cloro solo queda disuelto en el eter, empezando la Bsac- 
ción únicamente después de algunas horas# Una vez iniciada 
la reacción se deja que la temperatura del eter se vaya ele­
vando lentamente hasta 20e, enfriándose por adición de agua 
fría o de hielo en el caso de que el eter se calentara ex­
cesivamente por la reacción, lo cual ocurre cuando la co­
rriente de cloro es demasiado intensa#

Al (Rabo de algún ti aupó, cuya duración depende 
de la cantidad de eter empleada, se interrumpe la acción del 
cloro y se somete el producto a destilación en baño maría, 
obteniéndose un destilado claro e incoloro y un residuo 
constituido por un líquido obscuro#

El destilado se somete de nuevo a la acción del 
cloro y, después de algún tiempo se suspende otra vez la 
cloración y se vuelve a destilar en baño maría# EL nuevo 
residuo obscuro obtenido en esta destilación se añade al 
anterior, y el destilado se vuelve a someter a la acción del 
cloro repitiéndose varias veces estas oloraciones y destila­
ciones#
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EL conjunto de les Te si daos obtenidos en las sa­

ces! vas destilaciones en baño maria, constituido por un lí­
quido obscuro y fumante, se destila luego en baño de aceite, 
interrumpiéndose la destilación al alcanzar los vapores des­
prendidos la temperatura de 136a, obteniéndose un residuo 
obscuro constituido en su mayor parte por dicloroeter. SI 
destilado se somete nuevamente a la acción del cloro duran­
te varias horas, al cabo de las cuales se destila nuevamen­
te en baño de aceite hasta los 136a y el residuo obtenido se 
añade al anterior y se vuelve a someter el destilado a la 
acción del cloro.

Generalmente, al llegar a este punto la cantidad 
de destilado es ya tan pequeña que resulta despreciable y ya 
no reacciona con el cloro, burbujeando y llenando éste el 
aparato de una atmósfera verdosa.

El conjunto de los residuos se somete entonces a 
destilación fraccionada, pasando la mayor parte entre 140 y 
147a constituida por dicloroeter más o menos puro, sin lle­
garse sin embargo a obtener un destilado de punto de ebulli­
ción constante.

Por todo lo dicho se comprende fácilmente los in­
convenientes de este procedimiento que presenta además moles­
tias y dificultades debido a que los productos empleados des­
prenden vapores que provocan un vivo lacrlmeo, y por sus pro­
piedades corrosivas, es preciso emplear aparatos recubiertos 
de un esmalte inatacable por los ácidos. Este procedimiento 
usual para la obtención del 1-2—dicloroeter resalta, por lo 
tanto, muy poco ventajoso teniendo en cuenta la gran propor­
ción de dicho producto necesaria para la preparación del 2- 
sulf anüamid ot iaz ol.

EL procedimiento objeto de la presente patente su-
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prime todos los inconvenientes citados anteriormente y 
permite obtener el 1—2—dicloroeter mediante operaciones 
mucho más sencillas y cómodas, suprimiéndose la repetición 
de las cloraoiones y sin necesidad de efectuar ninguna 
destilación#

Segón este procedimiento, se hace llegar una 
corriente de cloro sobre el eter, el cual no es preciso 
que este lavado y desecado por procedimientos especiales, 
mantenido a una temperatura comprendida entre 0 y 52 me­
diante un baao refrigerador apropiado, y evitando la luz 
solar directa# El cloro se vá disolviendo en el eter, has­
ta que al cabo de unas horas se inicia la reacción con 
desprendimiento de ácido clorhídrico gaseoso#

Se continua manteniendo la corriente de cloro 
hasta que el líquido alcance la densidad de 1 '170, lo cuas, 
ocurre al cabo de unas 100 horas aproximadamente, en cuyo 
momento se interrumpe la corriente de cloro y se deja el 
líquido en reposo durante unas horas para dar tiempo a que 
termine la reacción#

Por ÓLtimo se somete el producto obtenido a 
una corriente de gas carbónico o de nitrógeno para arras­
trar los gases que permanecían di sueltos en el mismo#

A continuación, y para mayor comprensión de la 
marcha del procedimiento, se indica el siguiente:

EJEMPLO.- En un recipiente de vidrio de capa­
cidad adecuada, provisto de cierre a esmeril, de tubo pa­
ra la llegada del gas cloro, de un termómetro y de un tobo 
de salida, se introducen 10 litros de eter de 652 y se su­
merge el recipiente en un depósito que contiene un baSo re­
gulador de la temperatura, la cual se mantiene entre 0 y 5a
asad leudo, ai es preciso, hielo al baño. Se hace llegar
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al interior del recipiente ana corriente de cloro a un rit­
mo adecuado para que pueda irse disolviendo en la masa del 
eter, continuándose la corriente de cloro después de que 
por él tuto de salida se desprenda gas clorhídrico, segal 
de que se ha iniciado la reacción.

Para conocer el momento en que él líquido alcan­
za la deaaidad de 1*170, punto en que debe interrumpirse la 
eloración, pueden introducirse en él recipiente unos peque- 
Sos densímetros que permanecen sumergidos en él eter, empe­
zando a emerger del mismo al llegar a la densidad de 1*12, 
indicando así con exactitud el momento preciso en que la den­
sidad llega al valor de 1*170# Se interrumpe entonces la 
corriente de cloro y, después de unas horas de reposo, se 
hace llegar al interior déL recipiente una corriente de an­
hídrido carbónico hasta que cese el desprendimiento de ga­
ses por el tubo de salida.

El producto así obtenido es el 1-2-dicloroeter 
técnico, prácticamente libre de homologos más clorados, con 
tal de que la clonación se verifique a temperaturas inferio­
res a 20 B *

Con el 1—2-3 iclcroeter obtenido según este pro­
cedimiento puede prepararse fácilmente y sin ningún incon­
veniente, el 2-sulfañilamidotlazol por reacción con la sul— 
fourea.

— — SMBSt $ N  0  T  A  * 3333=3"

Se reivindica como objeto de esta patente:
1.- Procedimiento para la obtención déL 1-2—diclo- 

30 roeter sin destilación, que consiste en someter el eter a la
acción de una corriente de cloro, manteniéndolo a tempera**
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tora inferior a 20a y fuera de la acción de la luz solar 
directa, hasta que el líquido alcance la densidad de 1*170 
que indica el termino de la eloración*

2#- Procedimiento segdn la reivindicación an­
terior, caracterizado por separar los gases disueltos en 
el producto de la cloración mediante una corriente de an­
hídrido carbónico o de nitrógeno*

3*- Procedimiento segdn las reivindicaciones 
anteriores, caracterizado por mantener el eter, durante 
la cloración, a una temperatura comprendida entre 0 y 5^* 

4<- Procedimiento segdn las reivindicaciones 
anteriores, caracterizado por dis-poner en el interior del 
recipiente de reacción un densímetro para conocer eL tér­
mino de la reacción por la densidad del producto resultan­
te*

5.- Procedimiento para la obtención de 1-2- 
dicloroeter*

Esta memoria consta de seis páginas, escritas 
por una a d a  c ara*

BARCELONA, 1 7 FE8.1960 
P*A*


	Bibliographic data
	Description
	Claims



