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El sulfuro de dimetilo puede ser preparado se+
gln diferentes procedimientos conocidos, por ejemplo por
reaccidn de sulfuro de potasio con cloruro de metilo o
por calentamiento de aceite de mostaza de metilo con Aci-~
do sulflrico. También se ha descrito ya la reaccidn de
éter dimetilico con sulfuro de hidrdgeno.

También es conocido, preparar sulfuro de dime-
tilo por reaccidén de tritiano con metanol en una propor-
cibén molar de l:4 a 1:15 en presencia de acidos fuertes o
, de cabalizasdores de Friedel-Crafts, evenbtualmente bajo
presibén elevada, a temperaturas desde 200 a 4009C., Median+

te este procedimiento se alcanzan indudablemente sobresa-

lientes rendimientos. Sin embargo, como en la utilizacidn
de sustancias tales como cloruro de hidrdgeno en calidad
de catalizador la mezcla de reaccidn, especialmente a tenm
peraturas elevadas y presiones elevadas, actla de forma
muy fuertemente corrosiva, se deben utilizar aparatos a
base de material especialmente resistente a la corrosidn.
Ademés de ello, el agua que se libera durante la reaccidn

reduce gradualmente la actividad del catalizador. Asi, ca-

talizadores tales como tricloruro de aluminio y eterato de

: trifluoruro de boro, son descompuestos en medida crecien-
ite por el agua. Otros catalizadores tales como Acidos
i fuertes son diluildos en medida creciente por el agua. Es-
to puede conduecir a dificultades sobre todo con el modo
de trabajo continuo.

Se ha encontrado ahora que se puede preparar
sulfuro de dimetilo por reaccidn de tritiano con un exce-

so de metanol aproximadamente a temperaturas de 200 a 400¢

en presencia de catalizadores y eventualmente bajo presidn
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elevada, de menera especialmente ventajosa, si se utili-
zan, en calidad de catalizadores, Sxidos, isopolidcidos o
heteropoliicidos o sales de amonio de heteropolidcidos de
wolframio hexavalente o de molibdeno hexavalente, solos

o en mezcla entre ellos.

En una forma de realizacidn especial el catali
zador se emplea sobre un soporte tal como 6xido de alumi-
inio o didxido de silicio. Con el fin de alcanzar rendimien
tos favorables, el catalizador es utilizado en cantidades

‘de 0,0001 a 0,01% en moles referido a la cantidad emplea-

da de tritiano. Sin embargo, también se pueden tomar mayo
| Tes cantidades de catalizador tales como por ejemplo 0,025
en moles., El soporte es recubierto preferiblemente con

cantidades de catalizador que corresponden a 0,1 - 10% en

| peso de metal wolframio o molibdeno referido al soporte.

: La reaccibdn se realiza a temperaturas de aproximadamente
P

i 200 a 4002C y eventualmente bajo presidn elevada. ELl mar-
] .
§gen preferido de temperaturas va desde 250 hasta %508C.

! A . X

| E1 procedimiento es especialmente apropiado mara un modo
i

"de trabajo continuo.

Para la realizacidn del procedimiento seglin

?el invento las sustancias de partida y el catalizador son

. cargados en un recipiente apropiado, por ejemplo en un

b

‘autoclave y acto seguido son calentados durante algunas
;horas. Después de enfriar se reduce la presidn, separéndg
se o escapandose sobre todo didxido de carbono. La mezcla
| de reaccidn puede ser mezclada acto seguido con una canti-
dad de agua aproximadamente desde igual a doble y puede

ser fraccionada por destilacidn a presidn normal. La frac-

cibn que pasa entre 30 y 602C contiene pricticamente toda
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la cantidad de sulfuro de dimetilo y algo de metanol, que
puede ser eliminado con facilidad por extraccidn por agi-
tacidén con agua. En una segunda destilacidén, que tambiédn
se realiza a presidén normal, se obtiene entonces a 36-3820
sulfuro de dimetilo en forma muy pura.

En el modo de trabajo continuo la reaccidn
puede realizarse por ejemplo en un serpentin tubular o en
haces tubulares, que ya contienen el catalizador.

Seglin el procedimiento del invento se obtiene
un producto muy puro. Los rendimientos son excelentes, ya
que la reaccidn se desarrolla de manera practicamente cuan
titativa. Los cabaligadores ubtilizados son muy insensibles
¥ bienen una larga duracidn de trabajo. Por lo tanto, pue
den ser utilizados repetidamente sin mis en el trabajo dis
continuo. A causa de la estabilidad de los cabtalizadores
%el procedimiento es especialmente apropilado para un modo
Ide trabajo continuo.

Otra gran ventaja es que en el procedimiento
segln el invento, en lo que se refiere a la resistencia a
la corrosidén de los materiales de trabajo empleados para
los recipientes de reaccibn, no se deben establecer exi-

gencias btan albas como ocurre, por ejemplo, con la utili-

izacibén de cloruro de hidrdgeno en calidad de catalizador.
% El sulfuro de dimetilo preparado de esta mane-
¥
i
]

ra puede ser transformado ulteriormente por ejemplo en sul]
f£éxido de dimetilo, que entre otras cosas ha encontrado

:importancia como disolvente.

l El invento es explicado con mas detalle me-

diante ejemplos:
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Ejemplo 1
1,4 kg. de tritiano, 3,5 1. de metanol y 140

g. de allmina neutra, que estd recubierta con éxido de
wolframio hexavalente correspondiente a 10% en peso de
wolframio, fueron calentados hasta 3002C en un autoclave
de 10 1. y fueron mantenidos a esta temperatura durante 3
horas. Acto seguido se enfrid y se redujo la presibn. A
la mezcla de reaccidn se afladieron aproximadamente 5 1.
de agua. La mezcla es fraccionada a presidn normal. Ia
fraccibn que pasa entre 30 y 602C, que contiene prictica-
mente toda la cantidad de sulfuro de dimetilo y todavia
aproximadamente 5% de metanol, es extraida por agitacidn
con agua para la eliminacidn del metanol y es destilada
nuevemente. Entre 36 y 3820 pasan 1,8 kg. = 95% de la
teoria de sulfuro de dimetilo.

FEjemplos 2 v 3

Con una realizacibn de la reaccidn tal como
se describe en el ejemplo 1, se utilizaron otros compues-
tos en calidad de catalizador. Los resultados de ensayo eg

tén reunidos en la tabla:
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La presente solicitud queborre5ponde a la pre;
sentada en la Repblica Federal Alemana, el 27 de Octu-
bre de 1.967, bajo el némero G 51455 IVb/120, se acoge
a log beneficios del artfculo 51 del vigente fstatito

gobre Propiledad Indgstrial.

— REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencidn propia y nueva que se

.bresentan para que sean objeto de esta golicitud de Pa-
§tente de Invencidén en Lspafia, por VEINTE afios, son los

-siguientes:

1.~ Procedimiento para 1la preparacién de sulfu—

ro de dimetilo, caracterizado borque se hace reaccionar

tritiano con un exceso de metanol a temperaturas de apro-

ximadamente 200 a 4009C, eventualmente bajo presién ele-
vada, en presencia de 6xidos, isopolidcidos o heteropolis-

cidos o sales de amonio de heteropolidecidos del wolframio
i

hexavalente o del molibdeno hexavalente, solos o mezcla-

dos entre sf, en calidad de catalizadores, y porque se
!
fracciona la mezcla de reaccibn obtenida, eventualmente

?desPués de afiadir una cantidad doble a triple de agua,
2preferiblemente por destilacién.

: 2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1,
écaracterizado porque el catalizador se utiliza sobre un

1
1

!
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soporte tal como 6xido de aluminio o dibxido de silicio.
3.= Procedimiento segln las reivindicaciones
1l a 2, caracterizado porque se utiliza el catalizador

en cantidades de 0,000l & 0,01% en moles, referido a la

cantidad empleada de +tritisno.

4 .~Procedimiento seglin las reivindicaciones

peraturas de 250 a 3502C.

5.~ Procedimiento segin las reivindicaciones

neras continua.

6.~ Procedimiento para ls preparacibén de sul-

- furo de dimetilo.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que

Esta Memoria consta de ocho hojas escritas a

" méquina por una sola cara.

Madrid,

' antecede y para los fines que se han especificado.

16 ENE. 1345

P.A.
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1l a 3, caracterizado porque se realiza la reaccibn a tem~;

1

1 a 4, caracterizado porque se realiza la reaccibn de ma-—-
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