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MEMORTA DESCRIPTIVA
g(\ para solicitar
PATENTE D E  INVENCION
en
i | ' - Esrafis
por YVEINTE atios

a. nombre de CHEMISCHE WERKE WITTEN‘GESELLSCHAFT MIT

BES CHRANKTER HAFPTUNG, entidad elemana, establecida en

Postfach 107, Witten/Ruhr, Alemania, por:
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" PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE DICILORURO DE ACI-
- DO TERETTALICO Y DICLORURO DE ACIDO ISOFTALICO ™

e

En la patente alemana 1.064.495 se describe un pro-
cedimiento ?ara la preparaéién de cloruros de Acidos car-
box{licos aromdticos, mediante cloracibén del éster metili
co del 4cido benzoico o de sus productos de sustitucidn

5 en el nlcleo con cloro en presencia de la luz, a una tem=-
peratura de 100 a 220eC y, preferentemente, de 150 a 180¢C.

Seglin €l procedimiento mencionado se pueden trans -
formar la mayor parte de los esteres metilicos de los éqi‘
dos carboxilicos sin dificultad y con un rendimiento no-

10 table, en los cloruros de 4cido correspondientes. En la
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elaboracidén de éster dimetilico del Acido isoftdll db, eg~
pecialmente del éster dimetilico del 4cido tereftélico,‘
segin el modo de trabajo mencionado, se cbserva una su-
blimacién perturbadora. Esta sublimacidn aparece especial-
mente al principio y hacia el final de la reaccidn. Es po-
sible disminuir esta sublimacién mediante una temperatu-
ra de trabajo baja al principio de la reaccidén; sin embar-
go, la disminucibn Ge la temperatura tiene una influencia
desfavorable sobre la velocidad de reaccidn. Las dificul-
tades motivadas por la sublimacibén pueden ser atenuadas,
ademés, por el empleo de dispositivos mecdnicos, como el
1lamado colector de sublimado. Pero de este modo no se
obtiene la reaccidn total de la carga y el retorno del su-
blimado estd relacionado con considerables dificultades
técnicas,

Se ha encontrado ahora que se evita la sublimacién
perturbadora que aparece al utilizar éster dimetilico de
bcido isoftdlico y de &cido tereftdlico en la preparacidn
de cloruros de Acido y que puede conducir a la obturacién
de las conducciones de evacuacién de gas, si se afiaden a
los esteres dimet{licos de los Acidos isoftélico j teref-
télfco, pequefias cantidades de un cloruro o éster metili-~
co liguido de un &cido monocarboxilico_aromético con un
punto de ebullicidn en el mérgen de la temperatura de
reaccidén., Se pueden afiadir con eépecial ventaja a la car-
ga de cloracibn, cloruro de benzoilo o el éster metilico
del écido benzoico. Empleando el éster metilico del dci-

do benzoico se obtiene simultineamente cloruro de benzoilo,

junto al dicloruro de decido dicarboxilico aromdtico desea-—

do.
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Ta adicidn de los cloruros o esteres metilicod

et} .
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écidos monocarboxilicos aromdticos mencionados, ascien-

de a aproximadamente 2 a 10¢% en peso, con relacidn a

los esteres dimetilicos de los dcidos isoftélico y teref-
tdlico empleados.

En la produccidn continua, el cloruro de benzoilo
obtenido se separa por destilacién del producto final, ¥y
se aflade a una nueva carga. Para ello no es necesaria
una separacidn rigurosa del cloruro de benzoilo, de tal
manera que se puede evitar el empleo de aparatos compli-
cados, En algunos casos, por ejemplo cuando ﬁo se ha pre
vistosuna destilacién del producto principal, puede ser
recomendable eliminar las cabezas del cloruro de benzoilo
desde el recipiente de cloracibén, al final de la reaccidén
de cloracibn..

Bjemplo 1

Se calentaron en un recipiente de vidrio cilindrico
hasta 1509C, 1261 g de éster dimetilico del 4cido terefté-
Iico = 6,5 moles, y se introdﬁjo cloro a través de una |
placa fritada (¢ 2) situada en el fondo, con una veloci-
dad de 0,3 litros/minuto; El espacio sobre el material
de reaccidn liquido se llena de cristales del material
de partida, que empiezan a depositarse en las partes mis
frias'del recipiente. Ia conduccibn de evacuacidén de gas
ge obstruye lentamente y al cabo de algin tiempo solamen-
te puede ser mantenida abierta mediante calentamiento y
fusibén del sublimado. En el intervalo de tiempo interme-
dio del transcurso de la reaccidn, cede ostensiblemente
la sublimacidn y proporciona algunas horas sin dificulta=-

des. Hacia el final de la reaccidn se inicia de nuevo la

-3 -
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perturbadora en una medida algo mds débil que al prin-
cipio.

La carga se eligid como se ha descrito arriba y
se le afiadieron 50 g de cloruro de benzoilo = 4<% en pe~
so. Ahora pudo duplicarse la velocidad de la introduccién
de cloro, sin que apareciera sublimacién. Ademis, fué
posible elevar mis réipidamente la temperatura‘hasta
185¢¢, de lo que era posible sin la adicién de cloruro
de benzoilo. La introduccibirt de cloro se redujo corres-—

pondientemente a la absorcibén al cabo de 8 horas, a 0,4

" litros/minuto y, hacia el final de la reaccibn, hasta

0,1 litros/minuto. En total se introdujeron 2138 g de
cloro. Del mismo modo que al principio, hacia el final
de la reaccibén no se observd tampoco ninguna sublima -
cibén. Bl rendimiento en producto de reaccidn ascendid
a 1368 gramos. Se emplearon para la destilacién. A 87-
138¢/13 mm se separaron por destilacidén 82 g. Estas ca-
bezas estaban conétituidas por cloruro de benzoilo y
conteﬁian cristales de cloruro de tereftaloido. Ias ca-
bezas se afiadieron con el mismo éxito a otra carga més.
Ia fraccién principal pasbé a 140-142¢/13 mm. Se obtuvie-
ron 1245 gr. de cloruro de tereftaloilo = 95% de la teo-
ria. Como residuo quedaron 37 g de una sustancia 1fiqui-
da, de color naranja, que puede afiadirse sin mids a otra
nueva, carga.‘ |
Ejemplo 2
500 g de éster dimetilico del Acido tereftilico

Y 35 g de éster metilico del 4cido benzoico se trataron

juntos con cloro, como se describid en el EFjemplo 1. No

—4_ .
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Wediante destilacién se pudieron separar 33,5 g de clory.

r0 de benzoilo puro'y 12 g de unas cabezas cristalinas,
Como fraccidn principal se obtuvo un 96,74 de la teoria
de cloruro de tereftaloilo.

Ejemplo 3

250 g ée éste’r dimetilico 481 4cido isolftélico se
calentaron en un recipiente de vidrio cilindrico ﬁasta
ISOQC. & través de una frita de vidrio (@ 2) dispuesta-
en el fondo del recipiente, se introdﬁjo cloro con una -
velocidad de 0,4 litros/minuto. Come consecuénci; de la
sublimacibn, qué es claramente més aébil que en el reac-~
cidén del éster dimetilico del 4cido tereftéiico, se for-
ma en las partes més frias del recipiente y en el tqbo
de evacuacibn de gés, un depbsito de isoftalato de di-
metilo. En el intervalo de tiempo intermedio del transs‘
curso de la reaccién cesa la sublimacidén para volver a
producir depdsitos en las partes frias del aparatorha-
cia el final de la reaccibn.

Una segunda tanda se trabajé como se ha descrito
antes, mediante la adicidén de 5 g de cloruro de benzoilo=
2% de la carga. |

No pudo observarse ninguna clase de sublimacidn.

Bl aparato y la coﬁduccién.de salida de gas permaneciéron
absolutamente libres de depbsito. Ia elaboracibn del pro-
ducto de reaccibén no ofrecié dificultades. Al final de

la reaccién, y para la separacidén del cloro disuelto de
los productos dé desdoblamiento, se hizo pasar nitréée-

no a través del cloruro de dcido liquido y se expulsd a

1909¢ el cloruro de benzoilo empleado.
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Ia presenfe solicitud gque corresponde a la
tada en la Repﬁbiica Federal Alemana, con fecha 7 de
Abril de 1962, bajo el Ne C 26.694 TVb/12 o, Se acoge
a los beneficios del articulo 51 del vigente Bstatuto

sobre Propiedad Industrial.

~NOTA-

Los puntos de invencidén propia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de la presente solicitud de
Patente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los
siguientes:

l.- Procedimiento para la preparacibn de dicloru-
ro-de Acido tereftdlico y de dicloruro de &cido isofth-
lico a partir de esteres dimetilicos Ge los &cidos te— "
reftdlico e isoftilico mediante la accién del cloro en
presencia_de la Iuz y a una temperatura de 100 a 220¢¢,
preferentemente de 150 a 180¢C, caracterizado porque la
cloracién se realiza en presencia de cloruros liquidos
o esteres metilicos de 4cidos monocarboxflicos aromb-
ticos, cuyo punto de ebullicidn se encuentra en el mir-
gen de 1a temperatura de reaccibn.

2.- Procedimiento para la preparacidn de dicloru-
ro de &cido tereftdlico y dicloruro de dcido isoftdlico.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-

cede y para los fines que se han especificado.
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Ta presente Memoria consta de sieie

critas 2 miguina por una sola cara.

Madrid,

PP%?

2 8 MiR. 1905
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