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7o, 3-I- 75

PATBENTE
DE
INVENGCION .
por "UN PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE ACIDO 4,4'-DINITRO-
ESTIIBEN—Z;2'~DISULFONICO"; a favor de la firma britdnica THE
CLAYTON ANILINE COMPANY LIMII@E; residente en Glayfon; Manches-

ter (Gran Bretafia).

MEMORIA DESCRIPTIVA

EL doido 4,4°-dinitroestilben~2,2!~disul?énico
es un intermediario clave para la fabricacidn de colorantes
y productos auxiliares de la industria textil. ILos mébodos
para su fabricacidn industrial se encuentran bien descritos
y consisten en la condensacidn oxidativa de 2 moles del &cido

4~nitrotoluen-2~sulfdnico en condiciones alcalinas.
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En celidad de agentes oxidantes para laroonéensa—
cidn se ha descrito el ox{gsno (aire) en presencia de un
catalizador 0 solucidn de hipoclorito sddico (véase, por
ejemplo; Kirk Othmgr Encyl. of Chemiecal Ebchnology; 2nd
Bdition, Volume 19, pp 1 et al.).

- BExisten cieritas desventajas con el empleo del licor

de hipoclorito sdédico como agente oxidante. Deben transpor-
tarse, mahipularse y almacenarse grandes voliumenes y su
actividad varia constantemente segin la temperatura, el
materigl de construccidn de los tanques de almacenamiento
¥ pequellas cantidades de impurezas en el proypio licor,
La'inestabilidad e aeentﬁa de modo particular durante la
ostacidn estival. Ademds, las grandes centidades de NaCl,
siempre presentes en los licores de hipoclorito, tienen un
efecto adverso y limitan la concentracidn permisible de
los productos intermediarios formados durante la reaceidn
10 cual influye en la productividad.

Ta oxidacidn con sl oxfgeno o el aire normalmente
88 muy lenta; siendo necesarios periodos de tiempo de ciclo
prolongado, ain en presencia de catalizadores,

El presente invento se refiere a un nuevo método
de fabricacion simplificado con el que pueden evitarse es-
tas desventajas.

Segin el nuevo procedimiento se oxida el dcido
4-nitrotoluen-2-sulfdnico con hal6génoé gaseosos 0 liquidos,
en particular cloro o bromo, Estos reactivos se encuentran
digponibles -en una buena v constante calidad. Debido a la
mejor estabilidad y tambidn a los volumenes comparativamente
menores requeridos, cuando se utilizan haldgenos en lugar

de licor de hipoclorito sédico se reducen Los problomag de

.manipulacién y almacenamisnto. Una ventaja ulterior del
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procedimiento segin el invonto radica en eijéﬁgle; del gcido
libre en luger de su sal sédiqa.
' Adomds, el empleo de haldzenos, en particular cloro
v bromo, como agentes oxidantes proporeciona elevadas propor-
ciopes de reaceidn y esto significa aumento de la productivie
dad, siendo sencillo al control del proceso. '

El método conduce también, por si mismo, a la con-
cepcidn de un proceso de fabricacidn continuo o ciclico.

Bn el procedimiento del presente invento se adiciona
gradnalments una solucidn acuosa del dcido 4~nitrotoluen—2-
~sulfénico, en forma de solucibn de 4éido libre, a un medio
alcalino acuoso y al propio tiempo se introduce el haldgeno
1{quido o gaseoso., De preferencia debera detectarse eﬁ todas
partes una reducida concentracidn del haldgeno disponiﬁle.

Ia reaccidn se lleva a cabo a una temperatura ;nfe-
rior a la del punto de ebullicidn de la mezcla reaccional,
de preferencia a 80 -~ 90°C, _

Después de completada la condensacidn oxidativa, en
caso nepesario; se neutraliza la solucidn mediante la adieién'
de un doido y a continuacidn se enfria. EL producto se aisla,
de preferehcia, por filtracidn. EL rendimiento puede aumen-
‘tarse ocon la adicidn de sal,

En un proceso alternativo de elaboracidén no se
neutraliza la megzcla reaccional. En este caso debe continuaxr
la adicidn de haldgeno hasta que la mezcla s¢ enfria hasta
alecanzar una temperatura de unos 509C,

En los ojemplos que siguen las partes y los poxrcen~
tajes son en peso, a menos que se indigue de otro modo.
EJEMPLO 1

Se adicionan 23,4 partes de licor de sosa caustica
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al.47% (peso especifico 1,5) a 108 partes do agua caliento,
11,07 partes de deido 4-nitrotoluen—2-sulfdnico al 100f
(peso molscular 217) en la forma de una solucidn al 38%; apro-
ximadamantg; de peso/ﬁoldmen; se adicionan a agua durahte
20 minutos, manteniendo la temperatura entre 80 y 902C.
Al propio tiempo se introduce gas de clore bajo la super-
ficis con adecuada agitacidn para mantensr un ligero e?ceso
cons?ante. Se prosiguc la adicidn de cloro (hasta un'%otal
de 4,8 partes) durante 40~60 minutos, aproximadamente, a
una temperatura de 80 a 902C. De prefercncia deberd dstec~
tarse en todag partes  uha reducida coneentracidén del haldgeho
disponible.

Tuezo se neutraliza la solucidn limpida con la
adicidn de 3 partes de H,30, al 100 (peso molecular 98)
on la forma de una solucion del 50f aproximadamente, y a
continuacidn se onfria. ELl rendimiento del producto puede
aumentarse con la adicidn de sal. E1 producto so aisla
pgr_filtracién y se obticnen do 8 a 8,5 parte de dcido
4,4'-dinitroeétilbenrz,Z'~disu1f6nico (peso moleecular 430).

El ejemplo anterior puode repetirse sin la adi-
cidn Pinal del dcido sulfﬁrico; en cuyo casd debe continuar
la adicidn de gas de cloro durante las fases de enfriamiento
hasta que se alcanza una temperatura de 50°¢ aproximada;ente.
Ia adicidn de sal y el aislemiento proporeiona un producto
de calidad y rendimiento similar al anterior.
EJEMPLO 2

. Se adicionan 3850 partes de licor do hidrdxido

sédico, peso especifico 1,50, a 17.800 partos ds agua ca-
liente y se ajusta la temperatura a 80-852C,

Se comishza con buena agitacidn la adicidn de
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cloro liquldo por debajo do la suporficie y dospuds de un

minuto, aproximadamente, se adiciona, durante 15-25 mlnutos,
una solucion de 1815 partes de deido 4-nitrotolusn~-2-gulfd-
nico al 100% (peso molecular 217) on forms de una solucidn
5, de deido libre de peso/volumen al 30-45%. Se prosigre la
adicidn de oloro liguido manteniendo un ligero exceso.
De preferencia; debe detectarse en todas paries una reciu-
cida concentracidn del haldgeno disponible, Se adicioﬁan;
durante unos 40=60 minutos un total de 770 partes de cloro
10. 1iguido y se aisla el producto como en el Ejemplo 1. Se
obticne un rendimign?o de 1300-1400 partes de deido 4;4'-
~dinitroestilbon~-2,2'~disulfdnico al 100% (peso molecular
430).
EJEMPLO 3
15, 100 partes por minuto de una solucidén de deido li-

bre al 35% de dcido 4-nitrotolusn~2--sulfénico en una corriente
y ‘76 partes do licor de sosa cadstlca al 47% diluidas con 390
partes de agua por minuto en uha segunda corriente penetran
en el primero de cuatro reactores agitados dispuestos en
20. forma de cascada., ILos cuatro reactores tienen una capacidad
total de 40.000 partes de la mezcla reaccional. Se suminis—
tra cloro a todos los reactores en proporcidn suficiente
para mantencr pequefias concentraciones detectables del ‘cloro
digponible., Ios reactores se manticnen a tomperaturas com-
25, prendidas ontre 80 y 9090; de modo gue la proporcidn tqial
del empleo de cloro se limita a 17 partes por minubto. ILa
masa reaccional que rebosa del cuarto reactgr s6¢ neutrali-
za ool 15 partes por minuto, proximadamente, de H2§O4 al
506, 8o enfria a 4000 y se dosifica sal do deido 4,4'—di-

30, nitroestilben~2,2'-disulfdénico en forma de una torita de
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£iltro humeda.
To intonsidad del producto, calculade segin el
doido libre do peso molecular 430, ¢s de 25 a 27 partes

por minuto,

REIVINDICACIONES

Deserito ¢l objeto del presente invento, se declaran
nuxevas y de propia invencidn las siguientes reivindicaciones
con prioridad de la solicitﬁd de patente inglesa n? 55°'838/7L
del 1 de diciembre de 1971,

1.- Un procedimiento para la producecidn de dcido

PR

4,4 -dinitroostilben~2,2'~disulfénico a partir del deido
4-nitrotoluen-2-sulfdnico, caractorizado porque el acido
4~nitrotoluon~2-sulfdnico se trata con haldgeno liquido
0 gaseoso en condiciones alecalinas. '

2,~ Un procediniento, de conformidad con la rei-
vindicaeidn 1, caractorizado porgue ol medio reaccionai es
una solucidn acuosa que contiene hidrdxido sddico.

3.~ Un procedimisento, de conformidad con la rei—
vindicacidn 1 y 2, caracterizado porque se utiliza cloro
geseoso o liguido. '

4.~ Un procedimiento, de conformidad con las rgi—
vindicaciones 1 a 3, caracterigzado porque la reaccidn so
lleva a cabo a una temperatura inferior a la del punto-de
ebullicidn de la mezcla reaccional,

5,- Un procedimiento, de conformidad con las roi~-
vindicaciones 1 a 4, caracterizado porque el haldgeno se
introduce en la mezecla reaccional en una proporcidn tal gue
pucde detoctarse en toda su masa una reducida concentracidn

del haldgeno disponible.
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6,~ Un procedimianto para la produceidn de Zdcido 4,4'-

~dinitroestilben~2,2' ~disuldnico.

Segun se describe y reivindica cn la presente memoria
deseriptiva gue consta do sietoc hojas foliadas y escritas a

5, maguina por una sola de sus caras.
Madrid, a 30 Noviembre 1952
p. 2. JAIME ISERN
. PR
A

Firmado: JOSE F. NIETO

mt,
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