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lL.os hidrocarburos clorados como son, por
e jemplo, el tricloroetileno, perclorostileno y 1,1,
l-tricloroetano, son Gtiles para el desengrasado de
metales como sl aluminio, magnesioc y hierro y las

aleaciones de metales; para operaciones de limpieza
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on secu y otras aplicaciones dn las que el hidrocarburo
clorado se haya de poner en contacto con metdles,

Se ha descubierto que la exposicién del hi-
drocarburo clorade a la accidn del metal y de los clg
ruros metélicos que se forman frecuentemente como re-
sultado de esta exposicidn producen una grave degrada
cidn o descomposicién del hidrocarburo clorado. Se cree
que los cloruros metdlicos, en particular, catalizan la
degradacién que da por resultade la formacidn de alqui-
traneé negros., A este respaecto, el l,l,letricloroetano
es especialmente susceptible de degradacién por la ac
cifn de los metales y sales metdlicas, Se han empleado
aditivos como, por ejsmplo, aminas, alcoholes y fenoles
que han resultado eficaces en diversos grados para mi-
nimizar este problaemas

Para que resulten totalmente compatibles y
dtiles con las operaciones industriales en las qus se
emplean hidrocarburos clorados, los aditives han de pg
seer un cisrto ndmero de caracteristicas deseables. De
berdn ser solubles en el hidrocarburo clorade, para no
depositarse sh el metal u otros artfculos en elabora-
cibn con los qus se pone en contacto al separar el hi=-
drocarburo clorado. No debe desprender vapores nocivos
ni debe ser venenoso, Resulta beneficioso si es compa-
tible con otros estabilizadores y con los inhibidores de
oxidacidn de los hidrocarburos clorados, con sl fin de
que las ventajas particulares de tales aditivos puedan
incorporarse sn la formulacidén del hidrocarburc clora=
do. Finalmente, deberd ser eficaz en pequefias cantida=

des y relativamente barato para que su uso industrial
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sea factible. Los establllzadoras empleados con ante-

rioridad a este invento han resultado deficientes en
alguna de las citadas caracter{sticas,

Actualmente se ha descubierto que algunas
lactamas se comportan muy eficazmente sn la estabili-
zacidn de hidrocarburos clorados, incluyendo sl tan
dificilmente estabilizable l,l,l-tricloroetanoc, con-
tra la descomposicidn y degradacidn al exponsr el hi
drocarburo clorado a la accidn de metales y sales mg
tdlicas, Son eficaces aquellas lactamas que tienen de
2 a 7, preferiblemente de 3 @ 6 dtomos de carbono y rg
sultan muy dtiles an pequefias cantidades estabilizan-
tes, generalmente del 0,05 al 5%, preferiblemente del
0,1 al 1% en peso,de lactama, basado en el peso del
hidrocarburo clorado.Estas lactamas se formulan en sl
hidrocarburo clorade simplemente agitandolas con el mismg

En upa forma preferants de llevar sl invento
a la préctica, se emplea un epdxido y/o alcohol con la
lactama en el hidrocarburo clorado, empledndose el epg
xido o alcohol en una cantidad estabilizante pequefia,
normalmente entre un 0,05 y un 1,0%, preferiblemente de
un 0,1 a un 0,5% en peso aproximadaments, de epdxido o
alcohol, basado en sl peso del hidtecarburo clorado,.

Las lactamas pueden ser compuestos de anillo
simple o bien compuestos que tangen dos o mds anillos
al menos uno de los cuales tenga un grupo de lactama y
pueden contener enlaces insaturados aunque normalmente
se hallardn totalmente saturados, Las lactamas preferi
das son lak!~butirolactama,y!-vllerolactama y caprolac

tama, aunque otras lactamas que tengan las caracteris-
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ticas arriba citadas pueden ser sstabilizadores muy
eficaces para los hidrocarburos cloradosy

Las lactamas dtiles como estabilizadorss de
hidrocarburos clorados tisnen temperaturas de sbulli=-
cién que alcanzan hasta los 3009C y son fécilments sg
lubles en los hidrocarburos clorados., Es de tener en
consideracidn que las lactamas no son tdxicas y si ssepn
cialmente inodoras y que forman soluciones incoloras
con los hidrocarburos clorados. Ademds, se pueds dispg
ner de diversas lactamas fdcilmente a un precio modera
do y resultan eficaces en pequefias cantidades para es-
tabilizar los hidrocarburos clorados., Asfmismo, resul-
tan compatibles en las formulacionss de hidrocarburos
clorados con otros aditivos que se pueden emplear por
razones particulares como, por ejemplo, el parabutilfe
nol terciario que actda como antioxidante y con aminas
que actdan como aceptores adicionales del cloruro de
hidrégeno que se forma al descomponerse el hidrocarbu-
ro cloradoy

Son epéxidos dtiles aquellos que tienen de 3
a2 12 dtomos de carbono y un grupo epoxi inmediato. De
preferencia tienm la fdérmula

2N
R—R

1

en la que R y R, son radicales alifdticos o aliciclicos

divalentes que ie pueden sustituir con un grupo alifé-
tico, alicfclico o aromdtico y que pueden tener en el
radical alifdtico o aliciclico o un sustituyente del
mismo uno o mds grupos epoxi, hidroxi o alcoxi. Son

epfxidos particularmente dtiles el glicidol, déxido de
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praopilena, 1,2-gpoxi butano, éxido de ciclohexeno y

trans 2,3-spoxi butano.

Los alcoholes (tiles para este invento son
los alcoholes alifdticos, alicfclicos o aromiticos con
2 a B dtomos de carbono y qus tengan uno o méds grupos
hidroxi y se hallen libres de sustituyentes no hidroxi
que tengan otros dtomos que no sean de carbono e hidrd
genoy Son particularmente dtiles el alcohol etflico,
alcohol nebutflico, alcohol n-amf{lico, los alcoholes
butflico y am{lico secundario y terciario, alcohol
nwpropf{lico, alcohol isopropflico y alcohol ciclohexf-
1ico%

Los epfxidos y alcoholes dtiles tienen tenm-
peratures variadas de ebullicidén por lo qus se pueds
formular las mezclas de los mismos con lactamas, que
proporcionen el epdxido en la forma de hidrocarburo clg
rado liquido o su vapor o en ambas formas, Las lacta-
mas hierven gensralmente a temperaturas razonablemente
elevadas y por consiguiente, se hallan presentes en fa
se lfquida en el hidrocarburo clorado. La propiedad de
poderss formuler sl hidrocarburo clorado con estabili-
zadores que se hallen presentes en ambas fases l{quida
y de vapor del hidrocarburo clorado resulta particular
mente Gtil para operacicnes de limpieza, camo es el dg
sengrasado de metales.

Las lactamas, spdxidos y alcoholes, segin se
ha indicado, se emplean en pequsfias cantidades estabi-
lizantes junto con los hidrocarburos clorades. Las can
tidades dadas anteriormente son las mds dtiles y las de

preferencia del invento. No obstante, el empleo de can
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tidades mayores o menores de aditivos estabilizantes

puede resultar eficaz en determinadas circunstancias
y quedan comprendidas dentro del alcance del invento.

Otros estabilizantes y antioxidantes para
formulaciones de hidrocarburo clorado, con los que
son compatibles las lactamas, comprenden diversos éte
res, como son los dteres aromdticos, linesles e inter
nos, las aminas, las lactonas, las sulfonas y los sul
fﬁxidué; Tales aditivos conocidos se describen sn las
patentes y otras publicaciones relativas a hidrocarby
ros clorados y, en general, se pusden emplear en las
circunstancias an que se desesn emplear sus propieda-
des particulares, En cualquier caso, las lactamas no-
tablemenﬁe compatibles con otros estabilizadores y an
tioxidantes de los hidrocarburos clorados y por esa
razdn, resultan particularmente convanientes para lim
pleza y otras aplicacionss de acabado,

Los hidrocarburos clorados que se sstabili-
zan con las lactamas se hallan representados por el
triclorostileno, perclorostileno, cloruro de metilo,
cloroformo, tetraclorurc de carbono, dicloruro de eti
lo, tricloroetano, tetraclorostanc, cloruro de vinili
deno, dicloro-l,2-stileno, cloruro de vinilo, cloruro
de butilo y/o dicloro-l,2-propano,

El tricloroétileno, percloroetileno y 1,1,
l-triclorostano, denominados de otro modo cloroformo
de metilo, son hidrocarburos clorados particularmente
dtiles, especialmente como disolventss para sl desen-
grasado de metaless tales como el aluminic, Hablando

en términos generales, los hidrocarburos clorados in-
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saturados se ven afectados més perjudicialmente por
los metales y las sales metdlicas que los compuestas
saturados, pero los compuestos saturados se vuelven
frecusntemente insaturados al verse expuestos a las
condiciones de empleo de los disolventes como, por
e jamplo, a temperaturas elevadas, dcidos, metales y
sales metdlicas., Por consiguiente, es conveniente el
emplso de sstabilizadores en la formulacién para cui
dar de tales insaturados formados in situ. En cual-
quier caso, el l,l,l-tricloroetanc es particularmen-
te susceptible de descomposicién y degradacién y di-
ff{cil de estabilizar contra el efecto perjudiciél de
su contacto con metales y sales metdlicas, psro se es
tabilize eficazmente con las lactamas,

El efecto mds notable de la descomposicidn
o degradacidn del hidrocarburo clorado por su exposi
cidén a la accifn de los metales o salss metdlicas es
la decoloracién. El cloruro ds aluminio, por ejemplo,
produce la formacidn de materiales alquitranosos ne-~
gros muy visibles. Esto proporciona un medio excelen=
te para determinar si un estabilizador dado ss eficaz
en combinacién con el hidrocarburo élorado, observan-
do simplemente el color de la solucidén indicador de la
preséncia o auséncia de descomposicién, |

Los ejemplos siguientes se sxponen a tftulo
de ilustracidn del invento solamentery no deben consi
derarse como limitacién alguna al alcance del mismo,

Ejemplo ) -~ Testigo « No estabilizador

S8 colocaron una muestra de 100 gramos ds

tricloroetileno sin estabilizar y 0,5 gramos de cloru
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ro de aluminio anhidro en un matraz de 250 ml. equi
pado con condensador de reflujo y se calentd el dis
positivo a temperatura de reflujo del tricloroetilg
no, que era de 879C, Répidamente comenzd la descomposi
cifn del tricloroetilenc, adn antes de haberse alcan
zado la temperatura de raflujo y se volvié negra la
solucifin evidenciando una degradacién extensiva del
tricloroetileno y la formacidn de alquitranes,

Ejemplo 2

Se siguid el procedimiento del E jemplo 1 a
excepcidn de que se afladieron cantidades variables de
caprolactama en tres muestras de triclorostileno. Eg
tas cantidedss fueron de 0,05 y 0,2 gramos, respscti
vamente, por cada 100 gramos de tricloroetileno. En
los tres casos se mantuvo el tricloroetileno a tempg
ratura de reflujo por espacio de 72 horas y, en sl ca
so de la muestra qus contenfa 0,05 gramos dea caprolagc
tama, se presentd una ligera decoloracién, hacia un
color émbar ligero, del triclorostileno. En sl caso
de las muestras formuledas con 0,1 y 0,2 gramos de ca
prolactama, no se not$ decoloracién algunae

Ejemple 3

Se repitié sl Ejemplo 2, a excepcién de que
so empled y~butirolactama en lugar de caprolactama,
Una vez mds, las muestras resultaron transparentes o
ligeramente decoloradas hacia un amarillo o &mbar pd
lidos al cabo de 72 horas a la temperatura de reflu-
joé

EJemplo 4

Se siguid una vez mds el procedimiento del
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e jemplo 2, a excepcién de que ss empleﬁx’-valerolqg
tama en lugar de caprolactama, Este aditivo rasultd
ser también un estabilizador muy efectivo, contenien
do el tricloroetileno 0,05 gramos de laxi-valeralqg
tama por cada 100 gramos de tricloroetileno, que sg
lo se decolord ligeramente hacia un color amarillo
pdlido, mientras que las otras soluciones resultaron
incoloras al cabo de 72 horas de reflujoe.

Ejemplo S

Se siguié el procedimiento del E jemplo 2,
emplesando caprolactama y tratando perclorostileno en
lugar de tricloroetileno. Se consiguieron muy buenos
resultados, resultando las soluciones del reflujo de
72 horas incoloras en 8l caso de las muestras quse con
tenfan 0,1 y 0,2 gramos de daprolactama y ligeremente
#mbar cuando se empled una cantided de caprolactama
de 0,05 gramos,

Ejsmplo 6

Se siguif el procedimiento del Ejemplo 2 ,
emplsando caprolactama y tratando cis= y trans« 1,2~di
cloroatilenc en lugar de tricloroetileno, Se obtuvig
ron resultados excelentes, resultendo las soluciones
al cabo de 72 ds reflujo incoloras, cuando se emplea
ron cantidades de caprolactama de 0,1 y 0,2 gramos y
solamente de un color amarillo pdlido cuando se em-
pled una cantidad de 0,05 gramos de caprolactama.

Ejemplo 7 -~ Comparativo

bEste ejemplo demusstra la eficacia de esta
bilizacidn de los estabilizadores de lactama citados,

compardndolos con un sistema estabilizador normal de



tricloroetileno como los smpleados hasta ahora. En
este ejemplo se siguid el procedimiento del E jemplo
2 a excepcidn de que la caprolactama smpleada en di
cho E jemplo 2 se sustituyd por una mezcla de 0,1 gra
5o mos de Nemetil pirrol, 0,01 gramos de catechol y 0,01
gramos de diisobutileno, en un intento de evitar la
descomposicidn del triclorostileno. Cuando se calen
td la solucidén 8 reflujo en un psriodo de 5 minutos,
se impuso répidamente la descomposicidn y para sl mg
10+ mento en que la solucidn alcanzaba su temperatura de
reflujo, la solucidn se habfa ennegrecido. La adicidn
de 0,1 gramos de caprolactama a una formulacidn de
tricloroetileno que contenfa los ingredisntes de este
ejemplo did por resultado una Formulacidn que no mos-
15¢ trd separacidn alguna de los ingredisntes o cualquier
otra evidencia de incompatibilidad y que, cuando se
calentd a su temperatura de reflujo por espacic de 72

horas, no mostrd tampoco decoloracién algunaﬁ

+

Ejemplo 8
20, Este sjemplo demostrd la eficacia de un sig

tema de estabilizacidn ds lactama-epdxido, especifica
mente caprolactams y glicidol, en el desengrasado de
aluminio. Se afiadieron 0,05 gramos de caprolactama y
0,1 gramos de glicidol a 400 gramos de tricloroetile=-
25,4 no sin estabilizar, Se colocd la solucidn en un matraz
de 500 ml, equipado con un extractor soxhlet y con cop
densador. Se colocd una tira de 7 gramos de aluminio
en sl extractor soxhlet y ss introdujo en el matraz una
tira de viruta de aluminio recién torneada con un peso

30. de 0,46 gremos. Se hizo pasar airs saturado de vapor de
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agua por la solucidn y se calentd sl reactor a tem

peratura de rarlujo}

Se ajustd la vslocidad de reflujo de fore
ma que el recipiente se veciara aproximadamente ca-
da 45 minutos, Se enfocd una luz concentrada de 150
wvatios en el matrez mientras se reflufa la mezcla por
espacio de 48 horas, La solucidn permenecid§ incolora,
Se valord el dcido que podrfa haberse formado por desg
composicidn del hidrocarburc clorado de una muestra
de 50 gramos del tricloroetileno sacada del matraz al
cabo de 48 horas de reflujo, pero no se detectd dcido,
Tanto la tira de aluminio como la viruta astaban lim-
pias y no perdieron pesoc alguno,

Ejemplo 9§

Se repitid el procedimiento del Ejemplo 8,
emplesando U,l gramos de caprolactama y 0,1 gramos de
n-butanol en lugar del 0,1l gramos de glicidol. La sg
lucidn permanecid incolora y no se detectd 4cido dss
puds de 48 horas de reflujo. La tira de aluminio y la
virute de aluminio se hallaban limpias y no perdisron
peso alguno;

Ejemplo 10

A pesar de que en los Ejemplos 8 y 9, respeg
tivamente, 8l glicidol y n~butanol demostraron ser efi
caces sstabilizadores adicionales cuando se emplearon
con uno de los estabilizadores de lactama en el desen=
grasado del aluminio, La sustitucidn del glicidol por
otros epfxidos, & saber: Sxido de ciclaehexano, 1,2-
-gpoxi butano, trans-2,3-epoxi butano y 8xido de pro-

pileno y del n~butanol por otros alcocholes, a saber:
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n-propaﬁol, bButanol sacundario,q&sbbutanol, butanol

terciario, isopropanol, alcohol n~amflico, alcohol
amf{lico secundarioc y alcchol amilico terciario, o el
empleo de las mezclaes de varios epdxidos y alcoholss,
dif por resultado una estabilizacidn similarmente efi
caz,

Ejemplo 11 = Testigo = No estabilizador

Se mezcld una muestra de 500 gramos de 1,1,
l=tricloroetano sin estabilizar con 0,5 gramos de vi-
rutas de aluminio recién cortadas al torno. Se calen-
td la solucidn y las virutas a 659C esn presencia ds
una luz fuerte, Despuds de tras minutos de calenta=
miento, las solucidn se volvid negra y alquitranosa,
Se desprendid una cantidad sustancial de gas de clory
ro de hidrdgensc y se disolvieron totalmente las viru-
tas de aluminioy

£ jemplo 12

Se seguif el procedimiento del Ejemplo 1l a
excepcidn de que, antes de mezclarse con las virutas
de aluminio, el l,l,l~triclorostanoc se mezcld con un
0,2% de caprolactama. En este caso, la solucidn per-
manecid transparente & incolora y las virutas de alu-
minio limpias sin pdrdida de peso despuds de sstar 24
horas a 652C en presencia de una luz fuerts. Ademds,
no se detectd dcido librse por valoracign,

Ejemplo 13

Se mezcld una muestra de 500 gramos de 1,1,
l-triclorostano sin estabilizar con un 0,2% de capro-
lactama y un 0,8% de tw-butanol y la solucifén ss intrg

dujo en un matraz de 500 mly equipado con un extractor



Se

10.

15,

205'

254

30'.

- 13 -

343219

soxhlet y condsnsador, Se colecé una tire de 7 gra-

mos de sluminio en el recipiente del soxhlet junto
con 0,23 gramos de virutas de aluminio recidn corta
das, Se calentd el reactor a reflujo mientras se ha
cia pasar aire saturado de agua a través de la soly
eidny

Se ajustd la velocidad de reflujo de fore
ma qus el recipiente se vaciara cada 30 minutos y se.
enfocé una luz concentrada de 150 watios en el matraz
mientras continuaba sl reflujo por espacio de 48 ho-
ras, La solucidn color amarillo pélido permanecid
transparente y tanto la tira de aluminio como las vi
rutas permanscieron limpias y sin pérdida alguna de-
peso. No se detsctd dcido libre por valoracidn,'

Por los sjemplos anteriores se podré ver
que las lactamas son particularmente eficaces para la
estabilizacidn de hidrocarburos clorados contra los
efectos de la descomposicidn producidos por los meta-
les y las sales metdlicas. Poseen esta caracter{stica,
junto con otras caracter{sticas que las hacen desea=
bles como son el ser facilmente solubles en el hidro-
carburo clorado, inodoras y no téxicas; el ser compa-
tibles con agentes estabilizantss adicionalss y el ssar
Gtiles en pequefias cantidades y poderss disponer de
ellas a bajo precio. Por consiguiente resultan ser eg
tabilizadores notablemente eficaces y dtiles paré los
hidrocarburos clorados.

NOTA
Descrite suficientemante la naturaleza del

invento, as{ como la manera de realizarlo en la préce
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tica, debe hacerss constar qu343%s disposiciones an-
teriormentes indicadas son susceptibles ds modifica-
ciones ds detalle sn cuanto no alteren su principio
fundamental. También se hace constar que el invento
corresponde a una solicitud de patente presentada en
Nofteamerica con fechas y ndmeros siguientes: 21 de
julio de 1,966, Ser.Now 566,733 y 2 de marzo de 1,967,
SeryNo, 619,938 acogiéndose por lo tanto a los benefi
cios que conceden los Convenios Internacionales en vi
gor y siends lo qus constituye la esencia del referi-
do invento y por lo que sa solicita Patente de Inven-
éi@n por 20 afios en Espafia sobre: "Procedimiento: pa-
ra preparar hidrocarburos clorados estables", caractg
rizado por lo siguiente:

les= Procedimiento para preparar hidrocarbu-
ros clorados estables, caracterizado porque, en dichos
hidrocarburos clorados, se incorpora una lactama de 2
a7, prefsrentemente de 3 a 6 Atomos de carbono, en
una cantidaed del 0,05 al 5%, preferentemente del 0,1
al 1%, en peso, de lactama, basado en el peso del hi-
drocarburo clorado,

2.= Procadimiento segdn la reivindicacién 18,
caracterizado porque, la lactama se elige dsl grupo con
sistente en caprolactama,)/-butirolactama y&)-valerolag
tama’,

3.~ Procedimiento seguin las reivindicaciones
anteriores, caracterizado porque se incorpora, adicio~
nalmente, en el hidrocarburo clorado, de un 0405 a un
1,0%, preferentemente de un 0,1 a un 0,5% en peso, de

alcohol o epdxido, basado en sl peso del hidrocarburo
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44= Procedimiento segdn la reivindicacidn
38, caracterizado porque, sl alcohol se elige del gru
po consistente en alcocholes alifdticos, alicfclicos
o aromdticos, con 2 a 8 4dtomos de carbonoc y uno o més
grupos hidroxi, libre de sustituyentes no hidroxi que
tengan otros 4tomos que no sean de carbono o hidrdgeno,

S.~ Procedimiento segdn la reivindicacién -
33, caracterizado porque, como epdxido se emplean aqug
llos que cantengan de 3 a 12 dtomos de carbono y un
grupo epdxi inmediato,

6.~ Procedimiento segdn las reivindicaciones
32 o 52, caracterizado porgque el epdxido es glicidol,

7o~ Procedimiento para preparar hidrocarbu-
ros clorados estables; tal y como queda substancialmep
te descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 15 hojas escritas a

aquing por una ggla cara,

toS
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J GOMEZ RCEBO Y MODRY
s pr Flemado: Fo Hernfindez Rulx
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