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mds estable que otros disolventes hidrocarbonados clorados

_otros disolventes clorados y no reacciona précticamente con

ANTECEDENTES DE I4 INVENCION

El cloruro de metileno es un disolveqte de gran
versatilidad y utilidad en diversas aplicaciones industria-
les tant§ s temperaturas normales como elevadas. Una aplica-
cidn industrial especialmente imporfante es €l desengrasado a

vapor de los metales. Se sabe que el cloruro de metileno es

como el percloroetileno, el tricloroetilenc y el metileloro-
formo, cuando los disolventes se utilizan en estado no esta-
bilizado, Por ejemplo, el cloruro de metileno es mds resis—

tente 2 la oxidacidén, a la hidrdlisis y a la pirdlisis que

el aluminio en el ensayo de rascado dél aluminio cominmente
empleado para indicar la presencia de metilcloroformo no
estabilizado o minimamente estabilizado., Ademds, el cloruro
de metileno puede utilizarse en el desengrasado a vapor de
los metales con mds ventaja que otros disolventes desengrasarn
tes conocidos ya que puede ser empleado eficazmente a tempe-—
raturas mds bajas-debido a su-punto de ebullicidn mds bajo

y a su estabilidad excelente., El cloruro de metileno es es-
pecialmente adecuado en estas opgraciones de desengrase ya
que es considerablemente resistente a la actividad fotoqui-
mica y, por lo tanto, no contribuye a la contaminacidén del
aire por formacidn de nieblas industriales. Sin embargo,
cuando el cloruro de ﬁetileﬂo se utiliza en diversas funcip
nes de limpieza de metales, incluido el desengrasado a va-
por, presenta el inconveniente de ser reactivo con los com-
puestos aromdiicos en presencia de metales, haluros metdli-

cos y combinaciones de los mismos, inclufdos el aluminio,

el cinc y el hierro, sus haluros y combinaciones de estos me-
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tales y haluros, que reaccionan con el cloruro de metlleno
para produ01r decido cJorhidrlco Ng cheuables sustancias alqu1 ]
tranosas de elevado punto de ebullicidn que hacen gue el clo-
ruro de metileno deje de ser adecuado para cualguier otro uso
Io reaccién completa del cloruro de metileno en presencia de
compuestos aromdticos no se conoce totalﬁente pero se cree
que es una reaccidén de condensacidén catalizada por los meta-
les, por los haluros metdlicos o por sus combinaciones, Asi,
se cree que la reaccidn del_compuesto aromdtico con el clo-
ruro de metileno es catalizada o iniciada y catalizada por

la presencia de metales como aluminio,.cinc, hierro y simila-
res, . haluros de estos metales y combinaciones de estos meta-
les y haluros, Se ha indiecado que estas rea001ones son del
tipo de reaccidén de  Friedel-Craft. El cloruro de metileno
también experimenta degradacidén por reaccién de los compues-
tos orgdnicos alifdticos, como el }rans—dicloroetilen~1,1,1-
tricloroetano y el tetracloruro de carbono con dichos meta-
les, haluros metdlicos ¥y combinabioﬁes de los mismos. Los pro
ductos de reaccién son masas alquitranosas coloreadas que
hacen que el cloruro de metileno deje de ser adecuado para
uso como disolvente, especiaimgnte eh el desengraéado a . T
de los metales. Los compuestos oréénicos aromdticos y alifd-
tippsl@g esta naturaleza y los metales como el aluminio, hie-:
rro y cinc, sus haluros y sus combinaciones, son generalmen-
—te iniroducidos en el cloruro de metileno o procedentes de
diversos aceites cortantes y lubricantes utilizados en las
operaciones de mecanizacidén de metales gue se realizan en el
interior del disolvente cloruro de metileno durante el desen
grasado a vapor o . deglotras opervaciones de limpieza de las

piezas metdlicas mecanizadas. La manufactura, la manipulacidn
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¥y el:eéuipo de almacenamiento del disolvente constituyen
otra fuente de introduccidén de estas impurezas. Para evitar
ia,degradacién'y otros tipos de deterioro tél como oxida=~
cidn, nidrélisis y pirélisis que pueden producirse en algu-
nos casos, ha sido prdetica comin inéorporan pequefias canfi—
dades de diversos compuestos orgdnicos al cloruro de mefile—
no, compuestos que actlan como estabilizantes impidiendo
prdcticamente esta degradacidén. Es conveniente utilizar clo-
ruro de metileno estabilizado para evitar eficazmente la de~
gradacién en diversas aplicaciones y todavia existe la deman
da de una composicidén de cloruro de metileno estabilizada,

de bajo precio de coste, que pueda ser fdcilmente preparada

¥ que presente una estabilizacién éptima bajo muchas y dife-

rentes condiciones de operacidn.

COMPENDIO DE IA INVENCION

Un objeto de esta invencidn es evitar el deterio-
ro o degradacidn del cloruro de metileno en gsociacidn con’

metales, haluros metdlicos y combinaciones que incluyen alu-

.minio, hierro y cinc y haluros de dichos metales,y compues-

tos orgdnicos aromdticos o alifdticos capaces de reaccio-
nar con estos metales, haluros metdlicos y combinaciones
de los mismos, en presencia de éloruro de metileno,

Otro objeto de esta invencidén es proporcionar una

composicibn estabilizada de cloruro de metileno en la que

”1oé'estébilizantes'soh de bajo precio y pueden ser incorpo-

rados con facilidad al cloruro de metileno.

Todavia otro objeto de esta invencién es propor-
cionar un procedimiento para el desengrasado ‘de los metales
por contacto de los mismos con cloruro de metileno estabili-

zado para impedir la degradacién del cloruro de metileno en
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_ise desea, no se obtiene ningin-beneficio-adicional-y el-precio

~llprevencién dptima de la degradacidén del cloruro de metileno

presencia de metales, haluros metélicos y combinaciones de
los mismos, inclufdos el aluminio, el hierro y el cinc, los
haluros de dichss metalés y sus combinaciones y campuestos
orgdnicos aromdticos o alifdticos que reaccionan con los me=-
tales, haluros metdlicos y sus combinaciones.

Estos y otros objetos adicionales de esta invencidn
resultardn evidentes a los expertos en la técnica mediante
la descripcidn y reivindicaciones que siguen.

DESCRIPCION DE IAS REALIZACIONES PREFERIDAS

. Los objetos antes indicados se consiguen proporcio-
nando una composicidn constituida esencialmente por cloruro -
de metileno que contiene cantidades estabilizantes del orden
de O,?O1 a 2 % del peso dal cloruro de metileno de cada uno
de lo% compuestos di-iSOpropilamina; N—metilpirfél, éxido de
butiléno y 6xido de pfopileno.

Ia cantidad de los agentes estabilizantes Utiles én
la prictica de esta invencidn variard con las condiciones de
uso, con la identidad y la cantidad de los otrbs estabilizan~
tes incorporados al cloruro de metileno y con otras conside-
raciones de orden prdctico. Cada agente o combuesto estabili~
zante puede ser utilizado en general dentro de una gama de
concenjraciones del orden de 0,001 a 2;0 % y preferiblemente
del orden de 0,002 a 1,0 % del_peso del cloruro de_metileno,

Aungue pueden ubilizarse concentraciones mds altas, si asi

de coste es innecesariamente aumentado. Aungue la composicién

anterior que contiene agentes estabilizantes proporciona una

en diversas condiciones de operacidén, también es posible es-

tgbilizar el clorurc de metileno suprimiendo el dxido de pro-
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tes descrlto, en presencia de compuestos orgén1c0° aromiticos

pileno, lo que depende de la estabilizacidn requerida para
las cdﬁdiciones de pperacidn particulares.

Ia coﬁposicidﬁ estabilizada puede ser utilizada pa-
ra el desengrasado de los metales por contacto de estos Wlti-
mos con la éomposicién estabilizada, 4si, el procedimiento de
desengrasado al vapor de los mefaies consiste en poner en con
tacto los metales que han de ser desengrasados con las compo-
siciones de cloruro de metileno estabilizadas antes descritas)
donde el cloruro de metileno contiene una mezcla de cantida~-
des estabilizantes de di—isopropilgmina, N-metilpirrol, dxido
de butileno y-6xido de propileno. En el desengrasado de los
metales con eT cloruro de metileno establllvado preferido an-
Yy alifétlcos que reaccionan con los mefales,.con los haluros
metéiicos y con las combinaciones de estos, entre los que se
encuentran el gluminio, -el hierro, el cine, los haluros de dif
chos metales y sus combinaéiones, a2l ponerse en contacto el
metal con el cloruro de metileno estabilizado se forma una
composicidn que contiene cloruro de metileno, una cantidad
estabilizante del orden de 0;001 a 2,0 % del peso del cloru~
ro de metileno de cada uno de los compuestos di-isopropilami-
na, N-metilpirrol, $xido de butileno y éxido de‘pxopileno, v
compuestos orgdnicos aromdticos. o_alifdticos que reaccionan
con dichos metales, haluros metdlicos y combinaciones. TLos
metéles, haluros metdlicos y sus combinaciones pueden estar
presentes procedentes de cualgquier fuente, tal como de los
cloruros formados por perforacidén u otras operaciones de me-
canizacién del aluminio o de los materiales que contienen aly
minio, con diversos liquidos de trabajo tales como acei%es

cortantes, "lubricantes y similares, o el cloruro de aluminio

Lt
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. |lbre aluminio intrpduciendo-alrededdr de 190 ml -de un cloruro

1de aluminio de 20 mallas. Durante el periodo de reflujo, los

ﬁuede,estar presente procedente de la reaccidn del-cloruro de
metileno con el aluminio. Ia reaccidn del cloruro de metileno
en presencia de compugstos orgdnicos alifdticos como trans-
dicloroetileno, tetracloruro de carbono y 1,1,1-tricloroeta~- |
no; ¥y compuestos aromdticos como.tolueno; mesitileno; nafta-
leno y similares, con metales, haluros metdlicos y combina-
ciones, puede ser inhibida por el cloruro de metileno estabi-
1izado con las cantidades antes indicadas de di—isépropilami—
na, N—metilpirrol; 6xido de butileno y 6xido de pfopileno.
"En el Ejemplo 1 de la Tabla I dada a continuacién;

se ha llevado a cabo un ensayo de estabilidad a2 reflujo so-

de metileno prdcticamente ‘exento de agua y wm 5 % en volumen
de un:1,1;1-tricloroetano comercizl estabilizado, de calidad
para el desengrasado a vapor, en un matraz de fondo plano

de 300 ml, provisto de un condensador con evacuacién al aire.
En el condensador se suspende una tira de aluminio de unos

2x 7 cny se agrega al matraz alrededor de 1 g de grdnulos

vapores de disolvenfe circundan, se condensan y gobtean sobre
la tira suspendida. En los Ejemplos 2 y 3 se agregan al clo-
ruro de metileno las cantidades de 6xide de propileno, dxido
de butileno, di-isopropilamina y N-metilpirrol indicadas en
los ejemplos. Eltprocedimiento del Ejemplo ﬁ ge sigue en los
Ejemplos 2 y 3 con la excepcidén de que en el matraz del Ejem-
plo 3 se introducen alrededor de 1 g de hierro granulado de
40 mallas. El pH y'el contenido de 4cido, en forma de HCI,

se determinan a partir de una porcidm de la fase acuosz obte-
nida por extraccidn del disolvente con un volumen igual de

agua destilada neutra después de que el sistema ha sido calen-
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leno, éxido de butileno, §i-isopropilamina y N-metilpirrol es

'di—isopropilaminé y el N-metilpirrol con el cloruro de meti-

tado a reflujo durante el tiemporindicédo.
Tos resultados de los ensayos estdn indicados en
la Tabla I.

" En el Ejemplo 't de la Tabla I, el deterioro del sig|
tema disolvénte se produce debido a la reaccidn del aiuminio
con el 5,1,1—tricloroetano contenido, En los Ejemplos 2 y 3
de la Tabla I, la adicién de la combinacidn de éxido de pro=-
pileno, déxido de butileno, di-isopropilamina ¥y N-metilpirrol
evita este deterioro.

Ia inhibici&n,derla degradacién del cloruro de me=-
tileno por reaccidén entre el 1,1;1-tricloroetano ¥y aluminio

y sales metdlicas mediante la combinacién de 6éxido de prepi-

especialmente soprendente e inesperada cuando se comprueba
que los estabilizantes inclufdos en el 1,1,1-tricloroetano

comercial, de calidad desengrasante a vapor, para evitar la

reaccidén del 1,1,1-tricloroetano con los metales y/o sales me
tdlicas en presencia de disolventes clorados, no consigue in-
. ,

hibir la degradacién del cloruro de metileno. Solamente cuandpo

se mezclan el éxido de propileno, el dxido de butiléno, la

leno conteniendo el 1,1,1-tricloroetano estabilizado se pue-

de evitar la degradacidn del cloruro de metileno,
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~ TABIA I

Efecto de los compuestos orgdnicos alifdticos sobre los ensayos de estal

ruro de metileno

: - . Refiujo,
Ej. Sistema disolvente Volumen, aditivo dizs
1 Cloruro de metileno 5 % de 1,1,1-tri~- 1/3
‘ cloroetano
2 Cloruro dedmetileno congenien— 5 % de 1,1,1=-tri~- 25
do 0,075 % en peso de oxido-.-
de pfopileno, 0,05 % en peso cloroetano
de éxido de butileno, 0,0012%
en peso de di-isopropilamina +
0,0012 % en peso de N-metilpirrol
3 Cloruro¢de metileno gonteniendo 5 % de 1,1,1-tri- 22
0,15 % en peso de d6xido de propi-
leno, 0,10 % en peso de éxido de cloroetang
butileno, 0,0025 % en peso de di-
isopropilamina y 0,0025 % en pe-
so de N-metilpirrol... : N

t .
Determinada por observacién visual
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7 DABIA I

alifdticos sobre los.ensayds de estabilidad a reflujo sobre aluminio del clo-

ruro de metileno

. Refiujo, " Corrosidn del ¢ Color del di
Volumen, aditivo dfas ol pén condensador : solvente
5 % de 1,1,1-~tri- 1/3 <3 Intensa Negro
cloroetano (humos de .
) 'HC1)
n- 5 % de 1,1,1-tri- 25 7,5 Ninguna Transparente
;__, cloroetano : . e incoloro
2%
a, +
pirrol
do 5 % de 1,1, 1-tri- 22 8,5 ' ﬁinguna Transparente
propi- : - : e incoloro
do de cloroetan?.
de di-
m pe-

sual *
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. En los Ejemplos 6 y 7 de la Tabla II, dada a con- |
tinuvacién, los ensayos de estabilidad a reflujo sobre alumi-
nio consisten en introducir 200 ml-de cloruro ae metileno,
5 % en. volumen de tolueno y composiciones que contienen dxi-
do de propileno; éxido de butileno;-di-isopropilamina y N-me-
tilpirrol en un matraz de 300 ml, agregar alrededor de 0,5 g
de aluminio granuladc de 20 ﬁallas y suspender un cupﬁn de
aluminio brillante Qe unos 2 x ; em en un condensador fijado
al matraz. Se sigue el procedimiento de los Ejemplos 6 y 7
en el Ejemplo 5 a excepcién de que los componentes estabili-
zantes son suprimidos y en el Ejemplo 8, a excepcidn de que
se agrega al mtraz 1 g de hierro granulado de 46 mallas en
1ﬁgar del aluminio granulaedo, El cloruro de metileno y el
disolvente conteniendo tolueno y las composiciones de tolue-
no, con las cantidades de éxido de propileno, éxido de buti-
leho, di-isopropilamina y N-metilpirrol establecidas en los
ejemplos, se calientan a reflujo durante periodos de tiempo
variables. Fn todos los ensayos, se determinan el pH y el
contenido de 4cido, en forma de HCl y se realizan observacio
nes visuales del cupén condensador de aluminio una vez ter-
minado el emsayo. los ensayos de la Tabla II se realizan eva
cuan@o el'condensador al aire ambiente y sin adicidn de agua,
Asimismo, en la Tabla II se realizan las determinaciones del
pH con une parte de la capa de agua obtenida por extraccién
del disolvente con un volumen de agua destilada neubra igual
al volumen dd sistema disolvente.

Los resultados de estos ensayos se encuentran en

la Tabla II. 4
En el Ejemplo 4 de la Tabla II, se produce cierta

corrosién del cupén condensador cuando el cloruro de mefile-
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no se calienta.a reflujo durante 3 dfas sclamente en aﬁseﬁ—
cia de tolueno y de agenfes establlizantes. El calentamien-
to a reflujo del cloruro de metileno en presencia de tolue—
no y en -ausencia de la composicién estabilizante de esta
invencidén da lugar a uma degradacidén muy rdpida ¥y completé
del sistema disolvente y a wna inteﬁsa corrosidn del cupdn
condensador. En los Ejemplos 6 a 8 de la Tabla II se obser-
va que se ha evitado prdcticamente por completo la degrada-
cidn del cloruro de metileno mediante la combinacidn de ¢xi
do de prppileno, éxido de butileno, di-isopropilamina y N-
metilpirrol en presencia de tolueno y aluminio en los Ejem~
plos 6 y 7 y en presencia de tolueno, aluminio y hierro en

el Ejemplo 8. \
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TABIA IT

Efecto de los compuestcs aromdticos sobre los ensayos de est

Sistema disbl%ehté'

-~J

Cloruro de metileno

Cloruro de metileno™

Cloruro de metileno mds
0,075 % en peso-de 6xi--
do de propileno, 0,05 %
en peso de dxido de bu~
tileno, 0,0012 % en pe-
so de di- 1soprop11am1na
¥y 0,0012 % en peso de
N—metllplrrol

Cloruro de metileno mds
0,15 % en peso de éxido
de propileno, 0,10 % en

peso de 6x1do—de butile—--

no, 0,0025 % en peso de
dl—lsopronllamlna ¥y
0,0025 % en peso de N-
metllplrrol

Cloruro de metileno mids
0,15 % en peso de éxido
de propileno, 0,10 % en
peso de ox1do de batlle
no, 0,0025 % en peso de
dl—lsopropllamlna Yy
0,0025 % en peso de N-
metllplrrol

cloruro de metileno

Ensayo,

Volumen, aditivo dfas _pH
o 3 7,0

5 % de tolueno 1/87 <f3
' (hume
HC
5 % de tolueno 28 8,¢
5 % de toluéno . -. 28 8,"

\

5 % de tolueno 22 9y




TABLA II

smdticos sobre los ensayos de esgtabilidad a reflujo sobre aluminio del

cloruro de metileno -~

. .
Ensayo, Corrosidn del cu

slumen, aditivo dfas _pH Color del disolvente _pdn condensador
O 3 7,0 Transparente e inco- Ampollas
. , loro
% de tolueno 1/87 7 .3 ' .
’ ' ' (humos de Naranja negruzco General, intensg
HCL)
% de tolueno 28 8,0 Transparente e incg Ninguna
loro
% de toluéno . . 28 8,7 Transparente e in- Ninguna
- coloro
Y
% de tolueno 22 9,1 Transparente en in- Ninguna h

coloro
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Fn los Ejemplos 9 ¥ 10; se realizaron ensayos de esta-—
bilidad pirolftica del cloruro de metileno y de la composi-
cién estabilizada de esta invencidn, respectivamente. En un
matrez de 300 ml, provisto de un extractor Soxhlet y un con
densador, se introdujeron alrededor de 100 ml de cloruro de
metileno en el Ejemplo 9 y alrededor de 100 ml de cloruro
de metileno, conteniendo la cantidad de composicién estabi-~
lizante indicada en el Ejemplo 10, En el matraz se introdu-
jeron alrededor de 0;5 g de grénulos de aluminio de 20 ma-
1llas, a mitad de camino del tubo condensador se colocd un
cupén de aluminio de 1/2" x 2" x 1/64" (12,7 x 50,1 x 0,4 mm
y en el tubo de vapor del aparato Soxhlet se introdujo un
alambre de aluminio de calibre 20, de 15" (38 mm) de longitu
desde la entrada hasta la salida, estando arrollado el exce-
so de alambre ¥y colgando hasta una distancia de 1 pulgada
(25,4 mm) del fondo del Soxhlet. El matraz y su contenido se
calentd mediante un calentador eléctrico. EL tubo de vapor
Soxhlet se forrd con unza cinta aislante para calentar los
vapores de cloruro de metileno por encima de su punto de ebu
1licidn atmosférico de- 104°F (40°C) a las temperaturas indi-
cadas en los ejemplos. No se agregd agua al matraz y el con-
densador fué evacuado al aire en todos los ejemplos. la de—
terminacién del pH se realizd en una porcidn de la fase acuo
sa obtenida por extraccidn del disolvente con un volumen
igual de agua destilada neutra después de que el sistema ha=-
bia.sido calentado a reflujo durante el periodo de tiempo
indicado.

Tos resultados de los ensayos se encuentran en la si-

guiente Tabla III,

=




BunFuTy BUNSULY 9‘g 96 (L23L) o092
. segTod . . . :
serpodure sBI0TT] ~UWE SBISTLY o‘L S6 (¥2L) ase
I0PBSUSPLIO] 1.9 TUXOS Hd . oLngIea (Do) &£, Io4BA
T8 U UYIS0II0) 9P s®BIOY Top masp.m.umnmamn.

EOT4LLO0LTd PEDLILL0B150 op SOABSGH

-I11I VIgV§

ToxxTdTTaoW

-\ op osad W ¢ Gzoo‘0

£ eutwertdoxdost—Tp

op osod W ¢ GzZoo‘o ‘ou
--— @LT4NG 9P 0pIXY 8p osad
ue o 0Lfp0 ‘ousrtdoxd op
.0pIxp 9p osad uwe 3y GlLéo
SPW OUSTTILOW OP OXNIOLDH

OUSTT4OW 8P OXNLIOT)

oL

9 UOATOS [P CWagSLS

<l

F3

o]

G2

03

ST

o1




10

15

20

25

30

Ej. n? Sistema disolvente
9 Cloruro de metileno
10 Cloruro de metileno mds

0,15 % en peso de &xido ™™
de propileno, 0,10 % en
peso de dxido de bubile—--
no, 0,0025 % en peso de
di-isopropilamina y

0,0025 % en peso de N-
metilpirrol

- 14 -

TABIA III-

Ensayos de estabilidad pirol:

Temper%tura del Horas de

vapor “F (°C) reflujo
255 (124) 96
260 (127) T




- 14 =
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TABIA IIL-

Fnsayos de estabilidad pirolitica

Tempergtura del Horas de | Corrosidn en el
wapor “F (°C) refluio oH - Soxhlet® Condensador
255 (124) 95 7,0 . [ILigeras am- Ligeras ampollas
Co . pollas ' |

260 (127) 96 8,6 Ninguna Ninguna
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El Ejemplo. 10 nmuestra los excelentes efectos esfa—
bilizantes de la combinacidn de éxido de propileno, éxido de
butileno, di-isopropilamina y N-metilpirrol al aumentar la
resistencia del cloruro de metileno contra la descomposicidn
por las temperaturas elevadas, cuando se compara con el clo-
ruro de metileno del Ejemplo 9 que no contiene la composicidn
de agentes estabilizantes.

En los Ejemplos 11 a 13; se empled un ensayo de
oxidacidn modificado de acuerdo con la norma MII-T-81533A
o especificacidén federal 0-T-634b para comparar el efecto es—
tabilizante de la combinacidn de cloruro de metileno con 6xio
do de propileno, 6xido de butileno, di-isopropileno y N-me-
tilpirrol con el cloruro 8e metilené sin la composicidn es-—

La éspecificacidn federal fué modificada en los
Ejemplos 11 ¥ 12; respectivamente, empleando 100 ml del di-
solvente y sistema disolvente en el matraz; colocando un cu-
pén de acero y una tlra de alumlnlo, midiendo ambos 1/4" x
3/4" x 1/16" (6,3 x 19,0 x 1, 6 mm) sobre el fondo del matraz,
colgando wn alambre de aluminio de 8" (152 mm) de longitud y
calibre 20 formando una espiral de 3/4" (19,0 mm) de didmetro
de un alambre de aluminio a 1 pulgada (25'4 mm) por encimg
del ]Jquldo y ajustando el tubo de oxigeno hasta dentro de

1/%” (6,3 mm) del fondo del matraz, de manera que se produje

ra wa corriente de oxigeno a un caudal de aproximadamente

wa burbuja por segundo, La fuente de calor era una bombilla
eémerilada de 150 watios que estaba montada debajo del ma-
traz, Se siguidé el procedimiento de los Ejemplos 11 y 12 en
el Ejemplo 13, a excepcidén de que sobre el 1iquido; en luzar

del alambre de aluminio, se colgaron unos cupones de aluminig
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y acero cada uno de ellos con unas medidas de 1/2% x 2" x 1/1§"

(12,f.x 50,8 x 1,6 mm). Los resultados del ensayo de oxida-

cidn acelerada se encusntran en la siguiente Tabla IV,

T

Los Ejemplos 12 y 13 demuestran los excelentes efeq
tos estabilizantes de la combinacidén de éxido de propileno,
xldo de butileno, di-isopropilamina y N-metilpirrol al aumen

tar la resistencia del cloruro de metileno contra la descompo-

sicidn por la luz, por la humedad y por el oxigeno, cuando se
compara con el cloruro de metileno del Ejemplo 11 que no con

tiene la composicidn de agentes estabilizantes.

.
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TABIA IV °

Ensayo de oxidacidn acelerada fedéral mod:

Duracidn del
. Sistema disolvente ensayo
Cloruro de metileno T 72 horas
Cloruro de metileno mds 0,20 % en pe
so de 6xido de propileno, 0,10-% en- 72 horas
peso de dxido de butileno, 0,0025 %
en peso de. di-isopropilamina y
0,0025 % en peso de N-metilpirrol-
Cloruro de metileno mds 0,15 % en pe 168 horas

so de dxido de propileno, 0,10 % en
peso de 6xido de butileno, 0,0025 %

en peso de di-isopropilamina y 0,0025 %
en peso de N-metilpirrol '

Determinada por observacidn visual

pH

——

6,3

9,0

8,4

Co.
di:

Am:
1
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TABIA IV °

-0 de oxidacidn acelerada federal modificado

en pe
% en-

25 %
*0l-

% en pe
% en
25 %

0,0025

a3l

Duracién del
ensayo pH
T2 horas'—m'ﬂr-6,3
72 horas 9,0
168 horas - 8,4
%
~

Color del
disolvente

 Amarillo muy

pdlido

Amarilio muy
pdlido

Transparente
e incoloro

Condicidn de los cupoges.
metdlicos del alambre

El cupdn de aluminio estaba
corroido y con ampollas. El
cupbén de acerc y el alambre
de aluminic no presentaban
corrosidn ni ampollas

Los cuoones metdlicos y el

alambre de aluminio no esta
ban corroidos ni con ampo-

llas

Tos cupones metdlicos no es-
taban corrofdos ni tenfan am-
pollas 2
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En los Ejemplos 14 y 15, respectivamente, de la Ta-
bla V, se introducen en unos frascos de vidrio de 4 onzas
(118’cm3), conteniendo ﬁn cupén de aluminio de 1 om2 por
1/64" (0,4 mm) de espesor, 32 ml de cloruro de metileno prdc-
ticamente exento de agua y cloruro de metileno estabilizado
con 0;30 % en peso de éxido de propileno, 0,20 % en peso de
éxido de butileno; 0;005 % en peso de di-isopropilamina ¥y
‘0;005 % en peso de'N-metilpirrol. Los frascos.se tapan fuer-
temente y se dejan en reposo a la temperatura ambiente. Al
cabo de 16 horas no se ha observado ningin camﬁio en el aspec;
to del disolvente, en el pH ni en el aluminio de cada frasco.
Despuds se afiaden a cada frasco tolueno en uma proporcidn del
5 %.en volumen y alrededor de 0,04 g,dé cloruro de aluminio
anhi@ro, se aglifa el contenido; se registran’ los cambios ex-
periﬁentados por el contenido y los frascos se tapan sin apre

tar y se dejan en reposo..Al cabo de 22 horas se determinan

y registran los cambios de aspecto de los cupones de aluminio

_El procedimiento de los Ejemplos. 14 y 15 -se sigue en los pro-

|| cedimientos 16 a 20 de 1la Tabla V, con la excepcidn de que

se introducen en unos viales de vidrio muestras de 15 ml de
la.s. composiciones estabilizadas. En estos Ultimos ejemplos,
se evaluaron diversos compuestos registrados en la bibliogra-
f{a anterior como tWtiles para estabilizar los disolventes clp
rados, con objeto de determinar su capacidad de.estabilizacid
del cloruro de metileno. En los Ejemplos_16 a 20, después de
que los viales fuertemente tapados hablan permaneéido en re-
poso durante 16 horas, no se observé ningin cambio en el as-
?ecto del- disolvente, en el pH ni en los cupones de aluminio.,

Los resultados de los ensayos de los Ejemplos 14 a 20 se en-

y de 1los disolventes y los valores del pH de los disolventes}

)

=3
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PABIA V-

1 -

Inhibicidn de la reaccidn de los compuestos aromdticos con cloruro

" Jistema disoivente

Después. de 1a adic:
de tolueno v 0,04 .

1

16

17

18

19

20

Cloruro de metileno conteniendo un cupén de-

aluminio

Cloruro de metileno conteniendo un cupén

de

aluminio, estabilizado con 0,3 % en peso de
éxido de propileno, 0,2 % en peso de Sxido

de butileno, O, 005 % en peso de dl-lsopropll

amina y 0,005 % en peso de N—metllplrpol

Cloruro de metileno conteniendo un cupdn
aluminio, estabilizado con 2,8 % en peso

‘dimetoximetano

Cloruro de metileno conteniendo un cupdn
aluminio, estabilizado con 0,7 % en peso
metllbutlnol

Cloruro de metileno cornteniendo un cupdn
aluminio, estabilizado con 2,8 % en peso
1, 1-dimetoxietano

Cloruro de metileno conteniendo un cupdn
aluminio, estabilizado con 2,0 % en peso
1,3-dioxolano

Cloruro de metileno conteniendo cupdn de
aluminio, estabilizado con 0,8 % en peso
1,4-dioxano

de
de

de
de
de
de

de
de

de

Precipitado..amaril

Precipitado amaril

Solucidn de color -
precipitado-que se
ra al cabo de algw

Solucidn de color p
Precipitado lavanda
Precipitado verde a

Precipitade rojo




TABIA V- S

- -

los compuestos aromdticos con cloruro de metileno

te

Despuds. de Ia adicién de 5 % en volumen

de tolueno v 0,04 g de cloruro de gluminio

Ai cabo de 22 horas

do wn cupén de-

do un cupén de

3 % en peso

de

pesc de dxido

de di-isopropil

metilpirrol- -

4o un cupén
8 % en peso

do un cupdn
T % en peso

1do un cupdn
,0 % en peso

1do cupédn de
,8 % en peso

de

de

de

de
de

de
de

de

Precipitado.amarillo pdlido

Precipitado amarillioc muy ligero

Solucidn de color pﬁrpuré pardo pdlido,

precipitado- que se vuelve marrén purpu-

ra al cabo de algunos minutos

Solucidn de color plrpura intenso

Precipitado lavanda pdlido
Precipitado verde amarillento

Precipitado rojo

_ dedor de 4,5

Naranja oscuro,
pH 2,8, humos de
HC1

Precipitado blancol”
muy ligero, incolo+t
ro, pH alrededor dg¢
4,5

Solucién gris-tos-
tado pdlido. Man-
chas marrones sobr
los cupones de gluy
minio. Precipitado
blanco grisdceo,
pH<3 B

Precipitado negro,
solucidn- verde ama
rillenta, pH alre-
dedor de 4,5

Solucidén gris oscu
ra ¥y precipitado
presente, pH alre-
dedor de 4,5

Precipitado blanco

gsolucidn amarilla,

pH alrededor de
4,5 '

Precipitado pardo
rosdceo, solucidn
incolors, pH alre-
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. Tos Ejemplos 16 a 20, ambos inclusive, de la Tabla V indican

leno por reaccidn de comnuestos aromgticos con el cloruro de

dentro del alcance de esta invencidn definido por las reivin;

‘a vapor de metales, caracterizado por las evapas de intro-

-20 —

éuent;an en la Tabla V.

En la Tabla V puede observarse fdcilmente que al ca-
bo de 4 horas,'el cloruro de metileno sin dxido de propileno,
éxido de butileno, di-isopropilamina ni N-metilpirrol, ha exX-
perimentado una reaccidn de degradacién que da lugar a un CO-
lor naranja intenso, desprendimiento de cloruro de hidrégeno

gaseoso y pérdida completa de su utilidad como disolvente.

gque los diversos compuestos frecuentemente utilizados ccmo
estabilizantes de los disolventes no son tan eficaces como
las cantidades estabilizantes de la combinacién de 6xido de
propileno, ¢éxido de butileno, di~isopropilamina y N-metilpi-

rroﬂ en la inhibicién de Ja degradacidn del cloruro de meti-~

metlleno en presencia de metales, de sales metdlicas y de
combinasciones de estos.

Aunque esta invencidén ha sido descrita naciendo
referencia detallada a realizaciones especificas de la mis-
ma, no pretendemos quedar limitados por ellas 2 que pugden

introducirse modificaciones y alteraciones que se encuentran

dicaciones del apéndice.

En resumen, la Patente de Invencidn que se solici-

ta deberd recaer sobre las sigulentes:

-~ REIVINDICACIONES S s

1. TUn procedimiento para la preparacién de una

composicidén estable para su aplicacidén en el desengrasado

dueir di-isopropilamina en un porcerntaje en peso de 0,001 a

2,0 en cloruro de metileno, agregando posteriormente wn pog
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- 21l

éentqje de 0,00i a 2,0 de N-metil pirrol seguido de la adi-
¢ién de un porgentaje de 0, 001 a 2,0 % de 6xido de butilemd
y 6xido de propileno. )

" 2. Se reivindica por (ltimo como objeto sobre el
que ha de ﬁecaer la Patente de Invencién que se solicita:
VUN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UNA COMPOSICION ES-
TARLE PARA SU APLIICACION EN EL DESENGRASADO A VAPOR DE META
. IES.. B |
7 Todo conforme queda descrito y reivindicado en la

presente memoria descriptiva que consta de veintiuna pégina

mecanografiadas.

3

"7 Madrid, 18 febrero 1.974
o BERN. " INGRIA

.
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