
MENORÍA DESCRtPTtVA
correspondiente a [a soticitud de concesión de un ^

PATENTE DE INVENCION

SOLtCiTANTE:

RESiDENCiA:

UGINEEUHLM ANN .......................................

10 r u e  d u  G e n e r a l  F o y ,  P A R IS  8e

FRA N CIA

ENUNCiADO: "UN PRO C ED IK IEN Tq DE E S T A B IL IZ A C IO N  

...DEL M E T ILC L0R0F 0RH0 " .......................................

n.SP. V . ^ 35Mdei... 22- 12-1967Prioridad: Patente f r a n c e s a  .



-

1

5

10

15

Este invento se refiere a un procedimiento de esta­
bilización del 1,1,1-tricloroetano o metilcloroformo.

La escasa toxicidad del 1,1,1-tricloroetano, su 
elevado poder disolvente y su ausencia de inflamabilidad, 
hacen del mismo un disolvente industrial de elección. Se 
emplea, por ejemplo, como propulsor en los aerosoles. Igual 
mente se utiliza en el desengrasado de piezas metálicas. 
Desgraciadamente, el 1,1,1-triclcroetano presenta el grave 
inconveniente de ser mucho más reactivo frente a los meta­
les que otros hidrocarburos clorados como cloroformo, te- 
tracloruro de carbono, tricloroetileno o percloroetileno. 
Esta actividad, especialmente importante frente a los meta­
les ligerps como aluminio, magnesio o sus aleaciones, se 
traduce en un ataque rápido del metal y una intensa descom­
posición del disolvente. Para disminuir esta reactividad, 
se agregan estabilizantes al 1,1,1-tricloroetano, pero ge-
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neralmente estos estabilizantes, que son eficaces para 
otros hidrocarburos clorados, tienen una eficacia mediocre 
en el caso del 1,1,1-tricloroetano. Especialmente, ningún 
estabilizante conocido hasta la fecha es capaz de estabili­
zar de una forma verdaderamente satisfactoria el 1,1,1- 
tricloroetano cuando este se encuentra en contacto con el 
aluminio.
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Esta dificultad se ha suprimido ahora gracias al 

presante invento. En efecto,, la firma solicitante lia encon- 
trado que el oxazol podía estabilizar eficazmente al 1,1,1-' 
triclorcetano incluso cuando este se encuentra a su tempe­
ratura de ebullición y en contacto con aluminio. El oxazol 
responde a la fórmula:
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Se trata de un líquido incoloro cuyo punto de ebullición a
760 mm de mercurio es de 69-70°C, la densidad d es igual

25 ^a 1,0806 y el índice de refracción es igual a 1,4245.
La cantidad de oxazol, o de sistema estabilizante 

que lo contiene, puede variar entre 0,2 y 10 % en peso. No 
obstante, se prefiere utilizar concentraciones comprendidas 
entre 2 % y 6 % en peso.

En efecto, el oxazol puede ser utilizado solo o en 
mezcla con otros estabilizantes conocidos en forma de com­
binaciones de 2, 3, 4 ó más componentes. Estos estabilizan­
tes pueden ser elegidos entre los compuestos con un punto 
de ebullición comprendido entre 40° y 200°C, preferiblemen 
te entre 50° y 130°C, y poseyendo por ejemplo un enlace 
etilónico, un enlace acetilénico, una función acetal, ce- 
tona, alcohol, nitrilo, amina, estar, un puente éter o 
tioéter, un grupo nitrado o un grupo 1,2-epóxido.

La proporción ponderal de oxazol en estas combina­
ciones puede variar entre 1 y 99 % en peso y preferiblemen­
te entre 5 y 95

El procedimiento del invento permite evitar la des­
composición del metilcloroforao tanto durante su alsacena-
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miento como durante su empleo.
La determinación de la eficacia de estabilización 

del oxazol utilizado sólo o en mezclas, puede ser ofectuads 
mediante el ensayo "National Institute of Dry Cleaners", 
especificación 3-55, puesto a punto para el tricloroetilenc. 
Este ensayo consiste en introducir en un matraz de 300 mi,
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provisto de un extractor Soxhlet con un volumen de 70 mi 
aproximadamente y un refrigerante de bolas del tipo Allihn, 
de circulación de salmuera a -15°C, 150 mi de metilclorofqr 
mo puro y el estabilizante o el sistema estabilizante. A 
continuación se coloca una primera placa 3e aluminio en el 
matraz, una segunda en el fondo del Soxhlet y una tercera 
se suspende en la parte inferior del refrigerante, de forma 
que los vapores de disolvente se condensen sobre ella. To­
das estas placas son idénticas ( 5 0 x 1 0 x 3  mm) y llevan 
sobre una de las caras, en el sentido longitudinal, una 
ranura de 1 x 1 mm. Se adapta al matraz un tubo delgado por 
el que llega al líquido aire húmedo y los gases que salen 
por la parte superior del refrigerante Allihn son enviados 
a un erlenmeyer que contiene agua pura. Finalmente se dis­
pone una lámpara de 100 watios a algunos centímetros del 
tubo de vapores del extractor Soxhlet.

El ensayo consiste en llevar a ebullición durante 
48 horas la composición a ensayar, regular la calefacción 
¿e forma que refluya a una velocidad tal que el extractor 
se vacíe cada 8 o 10 minutos y efectuar, una vez interrum­
pida la operación, los análisis siguientes:
- valoración de la acidez (expresada en HCl) en el matraz,
- valoración de la acidez (expresada en HCl) en el erlen-

meyer,

- aspecto de las placas.
Los ejemplos siguientes, no limitativos, demues­

tran la eficacia del estabilizante, solo o en mezcla, obje­
to del invento.
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EJELIPLOS

. En el aparato antes descrito, se han probado las 
composiciones siguientes: .

Ensayos
Estabilizante s % en peso en 

el metilclo- 
roformonaturaleza *

Composición 
(% en neso)

1 sin estabilizante 0
2 oxazol 4
3 1,2-epoxibutano 25

ni tr orne taño 25
butanol terciario 25 4
oxazol 25

4 1,2-epoxibutano 25.
ni trometaño 25
acetato de etilo 25 .4.

oxazol 25

1,2-epoxibutano 33,3
nitrometano 33,3 4
butanol terciario 33,3

j ^ Ensayo de comparación.

} Se obtienen los resultados siguientes:
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Acidez liberada Placas de aluminio
Ensayos IJatraz Erlenmeyer Llatraz Soxhlet

Hefrige
rante

masa car 
bonosa *"

no valorada 
pero muy im 
portante

depósi­
to negro 
impor­
tante

- -

2 0 0 intacto algunas
manchas
grises
pequeñas

intacto

3 0 0 intacto intacto intacto
4 0 0 intacto intacto intacto
5* 0 0 intacto ataque en 

toda la 
superfi­
cie

ligero 
ataque 
en la 
parte ix 
ferior"

^  Al cabo de 15 minutos de calefacción. Las placas en el 
Soxhlet y el refrigerante no han estado en contacto con 
el disolvente.
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En resumen, la Patente de Invención que se solicita 
recaerá sobre las siguientes:
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EEIVINDICACIOHES 

1. Ih procedimiento de estabilización del metil- 
cloroformo que consiste en introducir en el mismo oxazol so. 
lo o en asociación con uno o varios estabilizantes conoci­
dos distintos y porque comprende las características com­
plementarias dadas a continuación, tomadas aisladamente o 
en combinación:

a) Los otros estabilizantes están seleccionados entre loí 
compuestos con un punto de ebullición comprendido en­
tre 403 y 2003C, preferiblmente entre 503 y 130SC, po­
seyendo por ejemplo un enlace etilenico, un elace ace 
tilénico, una función acetal, cetona, alcohol, mitri­
lo, amina, áster, un puente éter o tioéster, un grupo 
nitrado o un grupo 1,2-epóxido.

b) La proporción de oxazol está comprendida entre 0,2 
y 10 % en peso, preferiblemente entre 2 y 6 %.

c) La proporción de oxazol en las diversas fórmulas de 
estabilizantes que lo contienen varia entre 1 y 99% 
en peso, preferiblemente entre 5 y 95%.

d) Se utiliza una mezcla en cantidades equiponderales 
de oxazol, nitrometano, 1,2-epoxibutano y butanol 
terciario.

e) Se utiliza una mezcla en cantidades equiponderales 
de oxazol, nitrometano, 1,2-epoxibutano y acetato 
de etilo.

30




	Bibliographic data
	Description
	Claims



