
PATENTE DE INVENCION 

P.D.File 5300-971.
Your Order No.FA/18437.

"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE UN 
DERIVADO DE FLUORCICLOHEXENO".

ALLIED CHEMICAL CORPORATION, entidad, norteamericana, 
residente en 61 Broadway, New York 6, New York,
EE.UU. de A.

Esta invención proporciona un nuevo deri - 
vativo de ciclohexeno, 1 —cloro 2—metoxi -octafluorci- 
clohex— 1- eno, y un proceso, para su preparación.

Este compuesto tiene la utilidad como sol- 
5. vente y adyuvante de cierre para films hechos de un

Mod. H3



copolimero de trifluorcloetileno y fluoruro vinilidénico. 
Por ejemplo, cuando una solución saturada del oopclime- 
ro en el nuevo compuesto es colocada entre las superfi­
cies de los films se obtiene mayor fuerza de cierre que 

5. cuando el. film no- es tratado a las mismas temperaturas 
de cierre. Una temperatura menor de 2052C, puede ser 
usada para cerrar efectivamente el film tratado; en 
tanto que temperaturas mayores de 2052C son necesarias 
para cerrar, efectivamente el film no tratado. El film 

10. no tratado generalmente funde antes de una temperatura 
suficientemente alta para efectuar un cierre de fuerza 
equivalente a aquella del film tratado. Un proceso de 
cierre por calor de las películas de tales copolimeros 
está de acuerdo dentro de les alcances de la invención. 

15. De acuerdo ccn la invención, l-cloro-2-meto-
xioctofluorelelobex 1— ene se prepara por medio de la 
reacción de 1, 2-dieloro- octa fluorociclohexeno con 
un metoxide de metal alcalino .

La reacción puede ser llevada a cabo en un 
20. frasco ordinario de vidrio de borosilieato, u otro re­

cipiente- de vidrio análogo. Tal recipiente de reacción 
puede ser equipado opcionalmente con un agitador un - 
termómetro , un embudo de goteo y un medio para calen­
tamiento.

25. El medio de reacción más práctico es el metano!
ya que el forma uno de los reactantes, el metoxido de 
metal alcalino, cuando es mezclado con un hidroxido de
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metal alcalino. Otros solventes polares tales como 
dioxano, tetrahidrofurano, dimetilformamida, y te- 
trahidrotiofeno - 1, 1-dióxido, pueden ser usados. 
Cuando, otros solventes que no son el metano! son 
usados el metóxido de metal alcalino es añadido como 
tal, a la solución de defina para efectuar la reac­
ción. El modo preferido de llevar a caño la reacción 
es la siguiente,, 1, 2—dicloro— octafluorciclohexano 
es primero disuelto en metanol y la solución metanó- 
lica de la defina es introducida en el recipiente 
de reacción. La solución de un hidróxido. de metal 
alcalino preferiblemente hidróxido potásico, en me­
tano!, es .entonces', añadida a la solución en el reci­
piente de reacción. Esta solución metanólica de hidró­
xido de potasio, es una solución en la que la relación 
molar del metanol al hidróxido de potasio es mayor que 
1:1, por ejemplo un exceso de metanol se encuentra - 
presente, en la solución metanólica de hidróxido de - 
potasio.

El preferido, hidróxido de potasio será re­
ferido en. una descripción detallada del proceso, auBr- 
que las mismas fases y condioiones pueden ser usadas 
para otros hidróxidos de metal alcalino, tales como 
los de sodio y litio.

A causa del alto grado de reactividad del 
1, 2-dicIorocctafluorciclchexeno y metóxido de po­
tasio-, es preferible añadir la solución de hidróxido
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de potasio en metano! gota a gota, agitando vigo rossa­
mente. La cantidad de hidróxido de potasio metanòlico 
añadida a la solución metanólica de 1, 2-dicloro-octa- 
fluorciclohexeno se Lasa, en la relación molar de hi­
dróxido de potasio a 1,2-di cloro octafluorciclohexeno. 
Esta relación puede ser desde 0,1 hasta cerca de 3 -
mis de hidróxido de potásio por mol de 1,2-dicloro-
cctafluorciclohexeno,, y es preferible de 0,5 a cerca 
de 1 mol de hidróxido de potasio por mol de 1,2-dicloxo 
o ctafluorciclohexeno. La relación molar óptima es 1:1.
Cuando hay un exceso molar de hidróxido de potasio, 
el exceso de metóxido potásico formado reacciona con 
el producto l?-cloro-2— - metoxioctafluorciclohex— Ir­
ene y disminuye el rendimiento, y he aquí que es tai&- 
bión deseable usar' un sistema diluido, para reducir 
la posibilidad de esta reacción. Si cuando la solu-
ción metanólica de hidróxido de potasio es añadida a
la defina, la relación molar en cualquier punto de 
la mezcla de reacción excede de 1:1 este efecto in­
deseable, esto es, la reacción de metóxido -eter de 
potasio, se efectúa, disminuyendo el rendimiento del 
producto deseado. Cuanto mas diluida la solución me­
tanólica tanto mas remota es la posibilidad de efec­
tuar esta acción deseable. Cuando se emplee metóxido 
de potasio como tal. son aplicadas las mismas consi­
deraciones que para hidróxido de potasio.

El único limite sobre un exceso de metanol esto



es y una cantidad de metanol mayor de un mol de me.tanol 
por mol de hidróxido de potasio es el limite de la prac- 
ticabilidad. Es deseable un gran exceso de metanol y con 
secuentemente cuando más diluida la solución menor es la 
oportunidad para la reacción de metóxido de potasio con 
el producto deseado. Soluciones metanòlicas separadas 
de defina e hidróxido de potasio pueden ser preparadas 
antes de su introducción dentro del recipiente de reac­
ción como se ha descrito; el hidróxido de potasio pue­
de ser añadido a una solución metaaólica de odefina; o 
una solución metanólica de hidróxido de potasio puede 
ser añadida a la defina. El primer proceder esto es, 
la preparación de soluciones metanólicas de defina e 
hidróxido potásico antes de su introducción dentro del 
recipiente de reacción, son preferibles y más prácticas. 
Mientras, para obtener el más alto rendimiento posible 
debe haber al menos un mol de metanol por cada mol de 
hidróxido potásico, cualquier cantidad de metanol menor 
de un mol producirá el producto deseado en inferior ren­
dimiento, esto es, una cantidad de 0,1 mol de metanol 
por mol de hidróxido de potasio puede ser usada.

Dado que la adición de hidróxido de potasio 
metanòli co a 1, 2-di cloro- ootafluorciolohexeno da lu­
gar a una reacción exotérmica, la adición gota gota - 
evita cualquier elevación brusca de temperatura. La 
temperatura puede ser mantenida en un órden de 03 a 
903 C. y  es preferiblemente mantenida en un órden de
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25^0 a 55^0.
La reacción es completada esencialmente cuando 

toda la solución metanólica de hidróxido de potasio ha 
sido añadida; sin embargo-, es deseable agitar y calen­
tar por un corto periodos seguido a la adición de hidró­
xido de potasio metanólico para asegurar- una reacción 
lo más completa posible.

El proceso puede ser llevado a cabo bajo pre­
sión atmosférica o subatmosférica o super atmosférica; 
pero la presión atmosférica es la preferible y la más 
práctica. La atmósfera en la cual se efectúa la reac­
ción es de preferencia el aire, pero puede ser cual­
quier otro gas que no interfiera con la reacción.

Después que la reacción concluye, los conte­
nidos del recipiente de reacción puede ser adicionados 
a agua. La parte insoluble en agua, es entonces seper­

rada y secada. El producto deseado, 1-cloro-2-metoxi- 
octafluorcciclohex-l-enc es recuperado por destilación.

Los ejemplos siguientes ilustran la invención; 
partes y porcentajes son por peso

EJEMPLO I
Un recipiente de reacción de vidrio, con un 

agitador magnético, termómetro, y un tubo goteador, fué 
cargado- con 26 partes de 1,2 -diclorcoctafluorcyclohe- 
xeno disuelto en 39, 6 partes de metano! anidro. Una 
solución de 5,6 partes de hidróxido de potasio en 79,2 
partes de metano! fueron añadidas por goteamiento con
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agitación vigorosa. El máximo de temperatura de la 
mezcla de reacción durante este periodo de adición fué 
de 442C. Cuando el añadimiento fué completado la mez­
cla de reacción fuá calentada hasta 55̂ 0 por media 
hora. La me zcla fué entonces añadida a cerca de 400 
partes de agua y la parte insoluble en agua fué se­
parada y secada. Esta parte insoluble en agua fáé 
entonces destilada y l-cloro-2-metoxioctafluoroci- 
clohex-l-eno (punte de ebullición 135-1362c) fué re­
cuperado .

EJEMPLO II
El aparato descrito en el ejemplo 1 fué car­

gado con 51 partes de 1,2-dicloro-octafluorciclohexeno 
diauelto en 39,6 parte de meiancl. Una solución de 11,2 
partes de hidróxido de potasio en 79,2 partes de metandL 
fueron añadidas por goteo con agitamiento vigoroso. El 
máximo de temperatura alcanzada durante el período de 
adición fué 45SC. Al final del periodo de adición, la 
mezcla fué calentada hasta 55-C. por l/2 hora. La mez­
cla fué añadida a 500 partes de agua y la parte inso­
luble en agua fué separada y secada. Esta parte inso­
luble en agua fué entonces destilada para dar 27 par­
tes de l-cloro-2-metoxicctafluorciclohex-l-enc. Análisis: 
calculado: C7E3OCLF8 : %CL = 12,3%; F = 52.3;
encontrando: %  C1 = 12,2; %F =52,8 

EJEMPLO III
La instalación empleada fué un recipiente
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de vidrio para reacción, ajustado con condensador, 
agitador, termómetro y un tubo de goteo. El recipien­
te fué cargado con 748 partea de 1,2-diclorc-octa- 
fluorcicloRexeno, disuelto en 100 partes de metanol. 
Una solución de 142 partes de hidróxido de potasio en 
400 partes de metanol,fué aRadida, por me dio de gotea- 
miento y con agitación vigorosa, al contenido del re­
cipiente en un periodo de 4 horas. El máximo de tem­
peratura del contenido del recipiente durante este pe 
rlodo fué 55-C. La mezcla de reacción fué diluida con
agua y 750 partes de una fase oleosa fueron separadas 
y  secadas siendo obtenidas 406 partes de 1—oloro—2— 
metoxi-oc t af luorciclohex—1—eno por destilación de la 
fase oleosa.

EJEMPLO IV
1-cloro —2—me toxi-o ctafluorcid ohex—1-eno 

fué probado como adyuvante de cierre para film, termo- 
plástico, compuesto de un oopolimero de cerca de 96% 
de triflucrcloroetileno y cerca de 4% de vinilideno 
fluoridrico'. Una solución saturada de este oopolimero 
fué preparada por reflujo de l-cloro-2-metoxi-octa- 
flucrciclohex-lr-eno ccn el dicho film, refrigerando 
la mezcla hasta temperatura ambiente y decantando la 
solución del film indisueltc. La fuerza de cierre pre­
parada por cierre a o d o r  de dos films del oopolimero 
juntos con la solución, fué comparada con la fuerza de 
cierre preparada por cierre a calor de films juntos,



sin usar la solución, y los resultados son mostrados en 
el Cuadro 1. Un cierre a calor por- impulso fué usado

Cuadro 1
Temp. Presión Tiempo de ma Fuerza

Films cerrados 
a calor sin usar 
1—cloro—2—metoxl- 
o ct afluorciclohex- 1—eno

3

para
efec­
tuar
rotura

^ 10 gmnos.

Films cerrados a 
calor con la so­
lución en 1-cloro- 162 
2—metoxi-octafluor- 
ci clchex—L-eno

3 >  1500 genos

La fuerza del cierre fué determinada por apli-
cación de la fuerza indicada (fuerza para efe ctaar rotu­
ra) para romper a 1 sección cuadrada de film cerrado. 
Films cerrados a calor y usando el solvente nuevo, rom­
perán en un punto lejos de la sección unida. La tempe­
ratura en se fué la temperatura de cierre a calor usada. 
La presión en kg/cm^ fué ^a presión de eje-rre. Tiempo de 
manejo, seg. es el espacio de tiempo en segundos, durante 
el c ual el calor y presión fueron aplicados: para efectuar 
el cierre.

invento , asi como la manera de realizarlo en la prácti­
ca, debe hacerse constar que las disposiciones anterior­
mente indicadas son susceptibles de modificaciones de de­
talle en cuanto no alteren su principio fundamental. Tam­

ii 0  T A

Descrita suficientemente la naturaleza del
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M é n  se hace constar que el invento co.r responde a una 
solicitud de patente presentada en Norteamérica con 
fecha y número siguientes:. 28 de febrero de 1964, nS 
348.277, acogiéndose por lo tanto a los beneficios que 
conceden los Convenios Internacionales en vigor y sien­
do lo que constituye la esencia del referido invento y 
por lo que se solicita Patente de Invención por 20 años 
en España sobre: "Procedimiento para la obtención de 
un derivado de fluorciclohexeno"; caracterizándose por 
lo siguiente:

1+- Procedimiento para la obtención de un 
derivado de fluorciclohexeno, caracterizado porque 
1,2-dicloro-oct fluorciclohex-l-eno, se hace reac­
cionar con un metóxidc de metal alcalino para producir 
l-cloro-oloro-2-metoxicctaf luorciclohex-l-eno.

2.— Procedimiento de acuerdo con la reivin­
dicación 1, caracterizado en que los reactentes son 
meizelados en una relación de 0,1 a 3 preferentemen­
te 0,5 & 1, moles de metóxido de petal alcalino por 
mol de dicha dicloro-olefina y la reacción es rea­
lizada a una temperatura desde 03 a 903c.

3+— Procedimiento de acuerdo con las rei­
vindicaciones 1 ó 2, caracterizado porque el metóxido 
de metal alcalino, el cual de preferencia es metóxido 
de potasio, es usado bajo la forma de una solución 
de hídróxido de metal alcalino en metanol.

25



4.- Procedimiento para la obtención de un 
derivado de fluorciclohexeno; tal y como queda des-
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