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"Procedimiento de estabilizacidn de

digolventes halogensdos derivados

de hidrocarburos clifdticos satura

dos"

é;gé%abnﬁyIECHINEY—SAINT—GOBAIH, Produits Chimiques, entidad fran-
cesa, residente en 67 Boulevard du Chateaw, 92 NEUILLY-
SUR-SEINE, Francia.
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La presente invencidn sc refiere o 1o estabili-
zacion de hidrocarburos alifdticos halogenados saturados
en Cl a 04 ¥y nuy particularmente el 4ricloro-i,1,l eta-
no.

5. Es bien sakido zune log hidroczryburos alifdticos

saturados que contienon ciertos sustituyentes halogena-
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dos, particularminte cl cloro, son inesteblos cuando se

ninio o sus aleacioncs ¥ ¢l magnesio o sus alsaciones.
Su inestabilidad sc {raduce por una dscomposicidn del
hidrocarburo nzlojeno con formacibén concomitante de hi
drdcido halogenado ¥ coloracidn de dicho hidrocarburo
halogenado. Eato constituye wn zrave inconveniente en el
plano de la utilizacidn de estos hidrocarburos halogena-
dos como disolvente de desengrase y/o de limpieza de pie
zas u érzanos metdlicos.

Bs izvelmonte conocido o1 utilizar ¢l trioxano
como agente estabilizador, Ho obstante, en proporciones
de 0,5 a 3 ¢ en peso, el intervalo de tiempo de estabili
zacidn que precede a la aparicidn de vapores dcidos o de
vna colorocidn varia de 15 mn 2 48 h solamente, lo cual
es insuficiente para utilizesciones prolongadas de triclo
ro-1,1,1l etano ca ol desensrase y/o la limpieza de obje= '
tos metdlicos u otros.

Ia presente invencién tiene por objeto el evitar
los inconvenicntes citados al tiempo que permite una esta
bilizacidn cficaz y prolongada de los hidrocsrburos ali-
féticos halogsnados y, de este modo, opersr ¢l desengrase
y/o0 la limpieza de las piczas metélicas, de las materias
plisticas, ic las materias textiles o de otros materiales,
sin observar degradacidn, tento del disolventc como de
lzs materias a tratar,

Canforme o la invencidn, lz estabilizacidn de

los disolventes alifiticos saturmdos halozenados en C, a

1
04 y muy particularmente del ‘tricloro-l,l,l etzno se rea-

liza incorporando a botos triozano asociado a un alcohol
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alifdtico, e sarticular ol terciobutsnol y/o a un epb-
xido liquido 2 le temperatura ordinariz, mds particular
mente el dxido de butileno.

Sextn ol invenvo, 5o incorpora al disolvente
halosenado de 0,001 a 1553, de preferencia, de 1 a 5% de
triozano, asociado a 0,1 a 7,55 de dicho alcohol alifdti
co y/o a 0,1 a 4 £ de dicho ewdxido, expresdndoze estos
porcentajes en peso con respecto al hidrocarburo alifd-
tico saturado kalojencdo,

Le solicitantc ha hallado, en efecto ¢ue la aso
cizeidn de los compuesios orgfnicos citados refuerza el
efecto estabilizador del trioxano, y la estabilizacidn
de log hidrocarburos alifdticos saturados halogenados por
rnedio de las combinaciones de agentes estabilizadores ci-
tados se ha revelzdo copeclalnentc ventajosa por el hecho
de que las conbinscionces cstabilisadoras cue acabamos de
describir poseen, ©n concentracidn comparable, a aceidn
estabilizadora acuscdammmbe m's elevada que la aceidn es—
tabilizadora de cada uno de log constituyentes tomado aig
ladomente, ’

Es irucluents posibhle asocinr al trioxano, sin
salix del marco de la in-encifn, wio o varios de los com=
puestos gque convicncn por lo menos una de las funciones,
arvparientos o rostos siguiontes: tiol, éster tal como

el ortoformiato de aluwilo u ortoacetato de algulilo, ace-

L

tal alifdtico o ciclico, deido or;dnico alifdtico, imino-

ter tal como 1o U=clguil-nleoxi-l etanimina, ¥ cetimina
$al cono H=glguil isopronenindng, hevero-ciclo oxirsenado
tal como nirdnico y/o heicrociclo nitio cnado tal como

pizrdlico, pirrolinice y morfolinico; isocianato de algui
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lo, tio-cianato de algquilo, isotiocianato de alguilo,
ortocarbonato y carbonato de alguilo, y mas particular
mente un nitrilo de alquilo tal como el acetonitrilo y
un nitroalcano tal como el nitrometano. Los agrupamien
tos alquilos citados tienen de 1 a 4 dtomos de carbono
¥ el punto de ebullicién de los compuestos asociados al
trioxano y utilizados en las férmulas de estabilizacidn
no debe separarse en mds de 5000, de preferencia en mds
de 25%¢ del punto de ebullicidén del hidrocarburo alifd-
tico saturado halogenado considerado.

Entre los derivados halogenados de hidrocarbue
ros alifdticos saturados en C, a C4 que son aptos para
ser estabilizados por el procedimiento de la invencién,

se puede citar la lista siguiente de compuestos, sin que

-ésta pueda considerarse como limitativa: los dicloroeta-

nos, los tricloroetanos y muy especialmente el +tricloro-l,
1,1, etano, el dicloro-l,2 propano, los dicloro-l,2 y =2,3
butanos, los tribromo-etanos y el dibromo-l,2 propano.

La invencidn afecta, ademds, a las composiciones
egtabilizadas que comprenden wno o varios hidrocarburos
alifdticos saturados halogenados en G, a 04 ¥y nuy parti-
cwlarmente el tricloro-l,l,l etano contentivo de 0,001 a
15% en peso de trioxano, que se halla ssociado a 0,1 &
7,5% en peso de un alcohol alifdtico, en particulér tereio
butanol, y/0 a 0,1 a 4% en peso de un epéxido liquido a
la temperatura ordinaris, principaslmente éxido de butilend
Estas composiciones puede contener, ademds, un nitrilo de
alquilo en ¢y - C, tal como el acetonitrilo y/o un nitroal
cano en Cl - 04 tal como el nitrometano.

Los ejemplos siguientes tienen como vinico fin el



hacer comprender mejor las ventajas y los diversos aspec
tos de la invencidn y no decben considerarse como linita-
dores de su alcance.

BIELPIOS 1 a 3

5. Para wonsr o cvidencis el efecto estabilizador

de las asociaciones de trioxano, dec terciobutanol y de
éxido de butileno sobre el tricloro-l,1,l ctano, ce ha
efectuado el ensoyo sizuicnte:
Se 1llevan a reflujo 40 ml de +tricloro-1,1l,1 efa-
10. no cdicionndo con el azente cotabilimador en presencia de
una placa de aluminio de una pureza de 99,9 %, de 1 mm
de espesor, 75 mm de longitud y 12 mm de ancho. Esta pla
ca. eg parcislmen.e sumerzida on el tricloro-l,l,1 ectano.
Bl tiompo de calentamiento al reflujo quc precede o la
15, liberacidén de¢ vowporss dcidos y/o al desarrollo de wma
coloracidn del tricloro-1,1,1 ctano marcs la aptiitud a la
estabilizacibn de la combinacidu estabilizadoran ensayada.
La tabla que si ue retne los resuliados obteni-
dos con ensayos de estabilizzeién de tricloro-l,l,l etano.
20. A titulo de comparacidn, y para mostrar mejor el interds
de la presentc invencidn, sc han consisnado iguslmente en
este tabla los resultados de ensayos raalizados individual
ments con los compuestos siuicntes: toioxano y teorciobu~
tanol. Pigurs isualmente en egta tabla wn ensayo-tostizo
25. de tricloro-l,1l,1 ctano, que no conticne ninsdn agente

ostabilizador,



. TABL &
Ejen | Estabilizador | Proporcidn 3 de estabiliza Tiempo que prej
plo de 1o mezelaj dor o de mezcla dejcede o la apa
de estabili~| estabilizadores pa|ricidn de va-
zadores on % | ra 100 5 de Triclo| pores dcidos
de peso ro-1,1,1 etano o de una colo
racién (en ho
ras)
1 trioxano 80 2,45 >120
terciobutanol 20
5 trioxano 50 3 >120
terciobutanol 50
trioxano 66
3 $erciobutanol 17 3 2120
6xido de buti 16
leno
control 0 0,05
trioxano 0,5 0,25
1
40
48 (con
aparicidn de
punto negro
en fase vapoy
sobre Al)
torelobutanol 0,5 4
48
3 55 (colo:%
cidn amari-

11a)
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EJENPLO 4

Se incorpora & 100 c.c. (132,5 z) de tricloro-l,l,
l-etano 1,9 % en peso de trioxano, al ue o zsoeia 0,25 9%
en peso de 4xido de butileno, 1,1 % en peso de acetonitri-
lo ¥ 0,75 % cn peso de nitrometano. Se lleva a reflujo la
composicibn resultante on presencia de wn c.c. de agua bi-
destilada y de una placa de aluminio de una pureza de 99,9
%, de 3 mm de espcsor, 40 mm de lonzitud y 8 mm de ancho,
1la cual se habrd marcado recientemente con dos surcos pro-
fundos ¢n cada cara. Despuds de 8 horas a reflujo, se deja
reposar durante 48 horas. Ho se observe indicio alguno de
ataque de la place de aluminio despuds de este tratamiento.

Bsta férmule de estabilizacién que asocia al trio
xano con punto de cbullicidn relativamenic elevado, compues
tos con punto de cbullicibn mds bajo, presconta la ventajs
de permitir obtener, cn el curso de la redistilacién del
tricloro-1l,1,1 etono, una buena distribucidén de los cons—
tituyentes de la férmula de estabilizacién.

NOTA

Degerita suficientemente la naturaleza del invene
t0 asi como la manera de realizarlo ci la wrictica, debe
hacerse constor que lac disposiciones anteriormente indi-
cadas son suscentibles de modificaciones de detalle en
cuanto no alteren su principio fundamental. También se ha-
ce constar que el invento corresponde a una solicitud de
patente presentada en Francia con el n2 PY. 128 693 de 17
de Noviembre de 1967, acogiéndose por lo tento a los bene
ficios que conceden los Convenios Internacionales en vigzor,
siendo lo que constituye la esencia del referido invento y

por lo que se solicita Patente de Invencidn por 20 afios en



Espafia sobre: "FROCEDLL.IEBHTO DE BSTABILIZACION DE DISOLVEN-
TES UALOFNELDOS DEZIVADOS DE JIDROCARBUROS ALIPATICOS SA-
TURADOS", caracterizdndose por lo sisuiente:
1l.- Procediuiento de estabilizacidén de disolven-
5. tes halogenados derivados de hidrocarburos alifédticos sa-
turados, caracterizado porgque comprende incorporar a estos.
hidrocarburos frioxano asociado a un alcohol alifdtico y/o
a un epdéxido liguido o la temperatura ordinaria. '
2.~ Procedimicnto sezin la reivindicacidén 1, ca=
10. racterizado porque ge incorpora al disolvente halozenado
de 0,001 & 15 % c¢n peso, y, de prefercucia, de L a 5 % en
peso de trioxano, asociado a 0,1 a 7,5 & on peso de dicho
alcohol y/0 a 0,1 a 4 % en peso de epdxido.
3.~ Procedimicnto sezin la reivindicacibn 1, ca-
15. racterizados porquc como alcohol se incorpora terciobuta-

nol.

4o~ Procedimiento sezin la veivindicacién 1, ca~

racterizado porgue como epdxido se incorpora éxido de bu~
tileno. ,
20. ' 5.— Procedimicnto sezin la roivindicacidén 1, ca=- Ll
racterizado porguc como disolvente halogenado se emplea
tricloro-l,1,1l ctano.
6.~ Procedimicnto segin la reivindicacidén 1, ca-
racterizado porgue se asocia, ademds, un nitrilo de algquilo
25. on G, - 04 y/0 un nitrilo-alcano en c, = 04.
7.~ Procedimiento sestn las reivindicaciones 5 y
6, caracterizado porque cowo nitrilo de alquilo se asocia
acevonitrilo y conio nitro-alcano se asocia nitrometano.
8.~ Trocedinicnto sesin las reivindicaciones 1 y

30. 6, caracterizado norque el punto de ebullicidn de los conm-



5.

puestos agoclados al trioxono no debe separarse en nds de
SOOC, de preferencia en mds de 2500 del correspondicnic al
hidrocarburo alifdtico saturado heolozenado congiderado.

Q.- Procedimicnto de estabilizacidn de disolven—
tos halogenados derivadogs de hidrocarburos alifdticos sa-
turados, tal y como queda sustancialmente descrito en la
presente Memoria.

Esta Memoria consta de nueve hojas escritas a md-
guina Por una sola cara.

radria, 80 AG0, 4964

BCHINEY-SATNT-G, IN, Produits
Chimiques. ‘
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