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C E R T I F I C A D O  

D E
A D I C I O N

p o r  ''MEJORAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL Na 267 420 
p o r  "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COMPUESTOS ORGANI­
COS, PARTIENDO DE COMPUESTOS ACETILENICAKBNTE INSATURABOS", 
a f a v o r -d e  l a  f i rm a  s u iz a  CIBA SOCIETE ANONYME, d o m ic i l i a d a
en BASILEA ( S u iz a ) .

MEMORIA DESCRIPTIVA

En l a  p a t e n t e  nS 267 430  se  ha d e s c r i t o  un  p ro ­
c e d im ie n to  p a ra  l a  p r e p a r a c ió n  de com puestos o rg á n ic o s  a 
p a r t i r  de com puestos in s a tu r a d o s  a c e t i le n ic a m e n te ,  que se  
c a r a c t e r i z a  p o r  e l  hecho  de que e n  á l  se  em plean  como c a ­
t a l i z a d o r e s  com puestos de e lem en to s  de V g rupo  se c u n d a r io  
d e l  s is te m a  p e r ió d ic o .

-En c o n c e p to  de com puestos in s a tu r a d o s  a c e t i l e n i ­
cam ente se m encionan  e l  a c e t i le n o  o l o s  d e r iv a d o s  a c e t i l á -  
n ic o s  como e l  m e t l l a c e t i l e n o  o e l  e t i l a c e t i l e n o ,  y se  d es­
c r ib e  ta m b ié n  l a  c o c i c l i z a c i ó n  de m ezc las  de a c e t i l e n o  y
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d e r iv a d o s  a c e t i l é n i c o s .  Ahora se  ha  d e s c u b ie r to  que p o r  e l  
p ro c e d im ie n to  m encionado se p ued en  o o c i c l i z a r  e n t r e  s í  e l  
a c e t i l e n o  y e l  d i a c e t i le n o  p a ra  fo rm ar com puestos d i f e n f í l ­
eos y p o l i f e n í l i c o s .

O b je to  d e  e s te  in v e n to  es un  p ro c e d im ie n to  p a ra  
p r e p a r a r  d i f e n i l o ,  t r i f e n i l o s  y p o l i f e n i l o s  según l a  p a te n ­
t e  ns o, r e s p e c t iv a m e n te ,  l a  s o l i c i t u d  de p a t e n te
ns 267 4 2 0 , c a r a c t e r i z a d o  p o r  e l  hecho de que se c i c l l z a  
una m ezcla  de a c e t i l e n o  y d ia o e t i l e n o  en p r e s e n c ia  de h a l u -  
ro s  u  o x ih a lu ro s  de t a n t a l i o  y /o  de n io b io .

De p r e f e r e n c i a  l a  r e a c c ió n  se  e f e c tú a  en  u n  d i ­
s o lv e n te  i n e r t e ,  como e l  b en ceno , e l  to lu e n o ,  e l  x i le n o  o 
e l  m e t i lc lc lo h e x e n o ,  a p r e s ió n  a tm o s fé r ic a  y a te m p e ra tu ra s  
de -30  a 20030, de p r e f e r e n c i a  de -103 a 1303C. En oon cep to  
de c a t a l i z a d o r e s  s e  em plean según e s t e  In v e n to  s is te m a s  de 
u n  s o lo  com ponente que s e  d e r iv a n ,  p r im o rd ia lm e n te  de h a l u -  
ro s  u  o x ih a lu ro s  de t a n t a l i o  y e l  n io b io .  S i se  d e s e a , 
pued en  em p lea rse  l a s  s a le s  d o b le s  de e s to s  com puestos con  
u n  h a lu ro  a l c a l in o  o un h a lu ro  a l c a l i n o t e r r e o ,  o lo s  p ro d u c ­
t o s  de a d ic ió n  de bbCl con u na  amina o NH . Es c o n v e n ie n te5 <3
em p lear una m ezcla  de TaClg y NbCl^. Los c a ta l i z a d o r e s  d e ­
s ig n a d o s  como s is te m a s  de u n  so lo  com ponente c o rre sp o n d e n  
a s is te m a s  c a t a l í t i c o s  com puestos hom ogéneam ente, e s  d e c i r ,  
que no se b a s a n  en  l a  a c c ió n  r e c íp r o c a  de  d os o mas compo­
n e n te s ,  como e s  e l  caso  en l o s  llam ad o s c a t a l i z a d o r e s  Z ie -  
g l e r .  Los c a t a l i z a d o r e s  que se  u t i l i z a n  según  e s te  in v e n to  
p o se e n  ademas l a  v e n ta ja  de s e r  in c o m b u s t ib le s  y que p o r  lo  
g e n e r a l  es  p o s i b le  s e p a r a r lo s ,  una vez te rm in a d a  l a  r e a c ­
c ió n ,  s i n  d e s t r u i r l o s .

Según l a  r e l a c i ó n  que se em plea de l o s  m a te r ia le s
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de p a r t i d a  a c e t i l e n o  y d i a c e t i l e n o ,  se  o b t ie n e n  c a n t id a d e s  
c o r r e s p o n d ie n te s  de d i f e n i l o ,  t r i f e n i l o s  o p o l i f e n i l o a  s u ­
p e r i o r e s .  P o r lo  g e n e r a l  se  em plean, p o r  un  m o ld e  d i a c e t i ­
le n o  0 ,8  a 6 , y  de p r e f e r e n c ia  1 a 4 ,  m oles de a c e t i l e n o .

La o b te n c ió n  de d i f e n i l o  o re s p e c t iv a m e n te  d i f e -  
n i l o s  s u p e r io r e s ,  p e ro  no de a ro m á tic o s  co n d en sad o s, p o r 
e l  p ro c e d im ie n to  de e s te  in v e n to  r e s u l t a  s o rp re n d e n te .
Por o b ra  de l o s  m encionados c a t a l i z a d o r e s ,  se  p ro d u ce  una 
a d ic ió n  d e l  a c e t i l e n o  en p o s ic ió n  1 ,8  o 3 ,4  d e l  d i a c e t i l e n o  
y no una a d ic ió n  en p o s ic ió n  8 ,3 ,  l a  c u a l  c o n d u c ir ía  a a r o ­
m á tic o s  co n d en sad o s . La fo rm ac ió n  de d i f e n i l o  se  d e s a r r o l l a  
a s i :

SO.

8 5 .

30.

P or l o  común e l  d i f e n i l o  y  l o s  com puestos p o l i f e n i l i c o s  
se  fo rm an  a p a r t i r  d e l  a c e t i l e n o  y e l  d i a c e t i l e n o  según 
l a  e c u a c ió n :

(n t 3 ) 0 ^  t (n -l)0 ¿ ,g  =   ̂ „

E J  E 11 P L O 1 .
En un m a traz  de 4 c u e l lo s  y  1 l i t r o  de c a p a c id a d , 

p r o v is to  de r e f r ig e r a d o s  de r e f l u j o ,  de m ezc lad o ra  v ib ra d o r a  
con p la c a  de m ezcla  in o x id a b le  y de te rm ó m e tro , se  su sp en ­
den  8 ,4  g de TaC l . que c o n t ie n e n  3,1% de NbCl„, en  300 co 5 5
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de b enceno  a b s o lu to .  D espués de h a c e r  p a s a r  n i t r ó g e n o ,  se  
e n f r í a  in d i r e c ta m e n te  con agua h e la d a  y se  h a c e  p a s a r  a c e ­
t i l e n o  con una v e lo c id a d  de unos 500 ce p o r  m inuto  d u ra n te  
14 m in u to s . A l p r e s e n ta r s e  c o lo r a c ió n  n e g ro a z u la d a , se  
re d u c e  l a  c o r r i e n t e  d e  a c e t i l e n o  a 250-300  cc p o r  m in u to .
A c o n t in u a c ió n  se  i n s t i l a n  e n  e l  c u rso  de 60 m inu tos 225 g 
de  s o lu c ió n  b e n c e á ic a  que c o n tie n e  2 2 ,5  g de d i a c e t i l e n o  
(p ro p o rc ió n  m o lar a c e t i l e n o : d i a c e t i l e n o  =  1 ,2 : 1 ) .  T erm inada 
l a  r e a c c ió n  se  f i l t r a  y e l  f i l t r a d o  se a l c a l i n i z a  con  amo­
n ía c o  c o n c e n tra d o . E l  acabado y  l a  d e s t i l a c i ó n  dan 33 g 
de un r e s i d u o  v is c o s o .  3 g de e s t e  r e s id u o  se  s e p a ra n  
c ro m a to g rá fic a m e n te  con t e t r a c l o r u r o  de c a rb o n o , benceno  
y é t e r  o , r e s p e c t iv a m e n te ,  con  su s  m e z c la s .

E l a n á l i s i s  (d e te rm in a c ió n  d e l  p u n to  d e  f u s i ó n ,  
e s p e c t r o  i n f r a r r o j o )  de l a  p r im e ra  f r a c c i ó n  (1 ,2 5  g ) da 
c a n t id a d e s  p red o m in an tes  de d i f e n i lo  y un poco de  t r i f e n i l o ;  
según  e l  e s p e c t r o  i n f r a r r o j o ,  no eslía p r e s e n te  n in g u n a  n a f ­
t a l i n a .

La f r a c c i ó n  s ig u ie n te  (0 ,5 3  g ) se  compone de t r i ­
f e n i l o ,  m ie n tra s  que e l  r e s t o  (1 ,0 9  g )  e s t á  c o n s t i tu i d o  p o r  
p o l i f e n i l o s  s u p e r io r e s .  E l e s p e c tro  i n f r a r r o j o  no r e v e la  n a ­
da de a n tra c e n o .
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E J E M P L O  2 .
Se p ro c e d e  como en e l  E jem plo 1 , p e ro  em pleando 

l a s  c a n t id a d e s  s i g u i e n t e s :  1 0 ,8  g de TaCl ,  1 ,1 5  g de NbCl , 
350 cc de b en cen o , 175 g de s o lu c ió n  b e n c e n ic a  que c o n t ie n e  
1 7 ,5  g de d i a c e t i l e n o .  Se añad en  p rim eram en te  500 cc de a c e ­
t i l e n o  p o r m in u to , d u ra n te  20 m in u to s , y  se m an tien e  e s t a  
c a n t id a d  de a c e t i l e n o  d u ra n te  l a  a g re g a c ió n  d e l  d i a c e t i l e n o ,



que d u ra  una h o ra  (p ro p o rc ió n  m o lar a c e t i l e n o : d i a c e t i l e n o  
=  3 ,6 ; 1 ) .  La e la b o r a c ió n  f i n a l  se  e f e c tú a  t a l  como se ha  
d e s c r i t o  a n te s ,  con lo  que se  o b t ie n e n  25 g de un p ro d u c to  
v is c o s o .  3 g de e s t e  p ro d u c to , a su  v e s , se s e p a ra n  crom á- 

5 . to g ra f ic a m e n te  y  se  som eten a a n á l i s i s ,  r e s u l ta n d o  que l a  
p r im e ra  f r a c c i ó n  e s t á  com puesta de 2 ,0 3  g de d i f e n i l o ,  
l a  f r a c c i ó n  s i g u i e n t e  de 0 ,é 5  g de m ezcla  de t r i f e n i l o  y 
e l  r e s t o  de 0 ,1 8  g de p o l i f e n i l o s  s u p e r io r e s .

0.
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D e s c r i t o  e l  in v e n to ,  se  d e c la ra n  n u ev as  y  de 
p ro p ia  in v e n c ió n , l a s  s ig u i e n t e s  r e iv in d ic a c io n e s :

1 .  M ejo ras  en  e l  o b je to  de l a  p a t e n t e  p r i n c i ­
p a l  n s 267 4 2 0 , p o r  "P ro ce d im ie n to  p a r a  l a  p r e p a ra c ió n  de 
com puestos o r g á n ic o s ,  p a r t ie n d o  de  com puestos a c e t i l e n i -  
cam ente in s a tu r a d o s ,  c a r a c t e r i z a d a s  p o r  e l  
hecho  de que se  c i c l i z a  en p re s e n c ia  de h a lu r o s  u  o x ih a -  
lu r o s  de t a n t a l i o  y /o  n io b io  una m ezcla de a c e t i l e n o  y d i -  
a c e t i le n o  .

2 . M e jo ras , conform e a lo  d e f in id o  en l a  
r e i v i n d i c a c i ó n  1 , c a r a c t e r i z a d a s  p o r  e l  hecho  de que l a  
c i c l i z a c i ó n  se  r e a l i z a  en  un d is o lv e n te  i n e r t e  y a p r e ­
s ió n  a tm o s f é r ic a .

5 . M e jo ra s , conform e a lo  d e f in i d o  e n  l a s  
r e i v in d ic a c io n e s  1 y 2 ,  c a r a c t e r i z a d a s  p o r  e l  hecho  de 
que l a  c i c l i z a c i ó n  se  e f e c tú a  en  p r e s e n c ia  de 
IfbClg, NbFg, NbBrg, NbOClg, T aC lg , TaBrg, TaF^ o m ezc las  
de e s to s  co m pu esto s, o de s a l e s ' d o b le s  de e s to s  com pues­
t o s  con un h a lu ro  a lc a l in o  o a le  a l in o  t e r r e o ,  o de lo s  pro*-
d u c to s  de a d ic ió n  de iíbCl con u n a  am ina o con NH .5 5

4 . M e jo ra s , conform e a lo  d e f in id o  en l a  
r e i v i n d i c a c i ó n  3 , c a r a c te r i z a d o  p o r  e l  hecho  de  que l a  
c i c l i z a c i ó n  se  e f e c tú a  en p re s e n c ia  de una m ezcla  de
TaCl y de NbCl .5 5

5 . M ejo ras en  e l  o b je to  de l a  p a t e n t e  p r i n -
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c i p a l  ns 267 4 2 0 , p o r "P ro ce d im ie n to  p a ra  l a  p r e p a r a c ió n  
de com puestos o rg á n ic o s , p a r t ie n d o  de com puestos a c e t i l e -  
n íco m en te  i n s a tu r a d o s .

- Según se  d e s c r ib e  y r e i v i n d i c a  en l a  p r e s e n te
memoria d e s c r i p t i v a ,  Que c o n s ta  de s i e t e  h o ja s ,  f o l i a d a s  
y e s c r i t a s  a m áquina, p o r  una s o la  de su3 c a r a s .

M adrid , a 30 de Ju n io  de 1 .9 6 2 .
GIBA SOCIETE ANONYME.
P . a '
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