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INTRODUCCION 

El 1-naftil carbamato de metilo o carbaril es un insecticida 

de amplio espectro, su uso está muy difundido en M&xico y se im­

porta totalmente. 

En trabajo anteriores (patentes principalmente) se han info.!: 

mado los parámetros que se deben controlar'- en. la síntesis de car­

hnril, pero los intervalos de tempera tu~a, presión'° proporción 

de rcac ti vos, tiemp~s·de reacciéÍn~~n ~~V.:a~~iios. 

El pres en te trabajo tuv~~c-dmo. ~bj~li.~o encontrar las cond i-
- ."-::- :_-,,....::--.~~~::::- --· -~-'~~~- "-<:..: :-- --

c iones apropiadas pa·~~ lás relii:cfoÍtes'de~ obtenci6fi"dc carbari l 
·.:_- ;·?{{ ~ -;: _;. ;._._, :::~-~---'.\::~~:~.•-~L~~~~~·\-~:--. 

'..\;.·; 

~ .. ~--~- º~:_:: ' -·-· . 

El desarro.!_l~Q lle' lÍl ~iffSi~2~f~ii~'rili~a_i~1::a11_if~t~ en tres fa-

ses que co:rr~sbÓ~d·¿ll:'iia c;¡;f~n~ÍÓn dc:d;o~ in~~;m~diarios· y del 

producto final; 'i.a.~Ji~e~;'\}a~~ cb~respó~d~;a ia'~ulfonación 
del naftaleno ª-~~l'tir'd~.él;.la segund~fase a la obtención de 

1-na ftol a p~~~i-~'de-1 ~ulfo11at~ de sodio, Ía tercera fase a la 

obtenciónde·C:~~·b~fÍ~ a'~~riirde me~il isocia~aio y 1-naftol. 



ANTECEDENTES 

Las reacciones del naftaleno son de tres tipos: sustitución, 

adición y ruptura de anillos. 

La oxidación directa del naftaleno con aire y en presencia 

de un catalizador de vanadio o de titanio produce anhídrido ftá-

1 ico. 

00 
La hidrogenación del naftaleno es mas fácil que la del ben-

ceno, se puede llegar a obtener los derivados di, tetra, hexa, 

o~ta y decahidrogenado~. 

(X) 
El naftaleno en ácido sulfOrico concentrado produce a bajas 

temperaturas el ácido 1-naftalensulfónico principalmente y a altas 

temperaturas el 2-naftalensulf6nico, Los ácidos que contienen 

dos, tres, cuatro grupos sulfónicos se obtienen con H2so4 que con 

tiene hasta un 70% de so 3 . 

00 
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Lo:< tici.,Jo,; sul fónicos pueden ser transformados n los corres-

pondientcs n:iCtolcs por i\:~ión alca! ina. La sal nlcnlinn del naf 

tul ~~e <lisulC\'C' en a1..~ua, >.el naftol Sl! precipita mcdi.antC' el pa· 

300"C. 
o6 '_~ _e.o ____ ¿ - 00-t- C.03 ll"'2. 

El cloro reacciona con el naftaleno sin la adición de cata-

l i:ndor dando compue,;tos di y tetraclorados, que calentando los 

pierden llCl y fácilmente forman el 1-cloronnftalcno y el 1,4-di-

cloronaftaleno. 

00-'2.._____.d?.. -

En presencia de FeC1 3 da lugar a la sustitución: todos los 

5tomos de hldr6geno pueden ser reemplazados ¡Jor halógenos. La 

cloraci6n del naftaleno fundido di policloronaftalenos hastn lle 

gar al compuesto octaclorndo. 

El naftnleno reacciona fficilmente con HN03 formando compuc~ 

tos mono, di y polinitrados. La reacción 'con uná-_me:cln sulfón_i 
.. ,. ;, 

cJ al 80~ y o SOºC produce 1-nitronaftal~n6 el tual puede ser --
-·. - .... -- ·----

convertido en su omina con una re_ducción cC:m _ F_c /HCl. 

__ t. ....... /_H_u_ QÓ 
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~~rno 1-NAFTALENSULFONICO.- Desde 1819 se sabe que al calentar 

nnítaleno con H2so4 ~e producen dos Isómeros monosulíonados; en 

IH70 logran separarlos por medio de sales. A causa del alto n6-

m~ro de isómeros que se presentan para los derivados del nafta­

leno, es mucho mas compleja su separación, por lo que general­

mente es deseable obtener el derivado monosufforiado .. libre de - -

si6meros. La,quimica de sulfonaci6n~el naftaleno ha sido estu­

diada extensamente por gran nfimero d~·investig~dores durante mas 

de un siglo, sin embargo, Armstrong ); Wync 1. 2 tienen mayor mérito 

por las Investigaciones tan importantes llevadas a cabo a rinal 

del siglo pasado. Estos investigadores establecieron la regla, 

a la cual no se le ha encontrado excepción, de que ninguno de -

lo~ grupos sulfónico puede ser introducido directamente en posi­

ción orto, para o peri respecto a un grupo sulfónlco existente, 

demostraron el nfimero posible de isómeros entre los calculables 

teóricamente. La tabla a continuación muestra los &~Idos sulf6-

nicos teóricamente calculables y realmente posibles por sulfonn­

clón directa. 

4 



PROlllJCTOS 

~lonusul fónicos 

Di ~u! fónicos 

Tr 1 ~111 fónicos 

Tctrnsulfónicos 

Pon rn sulfónicos 

1fcx11sulfónicos 

lloptnsul f6nicos · 

Oc t.llsul fóni'cos 

Tf:OR 1 CA)IENTE ORTE~:rnos n 1 RECTAMENTE POS! Cl ONES DE LOS 
POS TRLES POR Slll.l'ONAC l ON GRUPOS SULFONICOS 

2 Al fa y Beta 

10 6 1 ,s; 1, 6: 1. 3; 
2 ,6; 2. 7" 2,5 

14 3 1 ,3. s; 1. 3. 6; 
l. 3. 7 

22 1 ,3 ,s. 7 

1.4 o 

1 o o 

o 

o 

... 

Otra: re·gfá'." c~n·, i~{.-:~SUTf~~~~-~'~6n'_<~-S .,q-~e;: c1· .-~-~~;~-~- ·~-~~.1 f~nico entran te 

tomo la posici_ónm¡¡i ¡¡).oj~_d~--~~-~'.,:k,rtlpo\.tgrupo.~_.e,~istentes; -según lo 

ha tlemostrado~Amb_;s;:•~jeJ~i!lf~"f~i&.K~P-~fs-~l.J'~ll~c-~-~o-cu¡.laHa{posición 1 n 

.. ':..:.::-.::'- ., -·- ~-~ ·.:'.,,: ... :.:' :;·..:';:~,, . 

: ~ ~ :: : : : : s p: :~::~~~·;·~~~:~~l~1i:~~;;tt if~~1~tgf j{f-~s{,~~~:~lI~r : :1 :: ~:: º 
- ·- '._ 'L e"-<..;;-- ·:_,,, ·''• · .•,,_._ ,-• :··\,{» , 

diluido y a alt~s:.1:~1Jl'ríe~a"~~~;a~~} L.O~:'grüpQ.s'e~)a posi~ión 1 son eli 

minados mas fá~il~~nt~fqu~iios·'de·-ia"poii~-[6íi ;(;V·1;·~'¿Ga1es solo pue 

den ser ·hidioüs:~~,~,-~}J~:~-~~~ki~Ji ·cáí{~j¡¡¡_¿¡¡i~a~;:~onsi'derable. 
Esto es fácilmente_ e~plicadq'con~1n d{dgra~~ ~le~e~e~~ía respecto al 

---o .• ,',--.-,.--;--.--.: ...• -- .. ,,. .. - '':'·:· '' '.·.···- •; 

desarrollo de la .reacción 'como se.muestra en la'figllra (1). 

s 



E 

Ln 

Cambios de la energía durante la formaci6n de los 
ácidos 1 y 2 nafialensul f6ni cos 

- -- FIGURA 1 

energía de 4tiy~ci~_-_A_~TIªl-~ la for~a~\Ón del i_s6mero en 1 E
6 

-- -- 1 

es menor que la tle1Ú;6n\~"ro~"'~ilhá,PosTÚ6ñ:'2·c:·alic-i.i'rú1' erier'gía -de act i-
~ - _":::_,_,, C-o_.;_:;,'.;;'~'""" .~''7":~..Jc;=.ó'Oo-_··=- - '.Y -'--··- ~ --~·~-

vac i6n E~. Tam~iJn s~,'~\1~~(?/,''.~_f?,ci'g~ -~1b~ó;ric:~o{~.~ la posici6n 2 es 

mas estable que ~.C!uiX ~~~]';_. -·E~ta\ :f ~ii¿2i6~T él~ ~Jlrohaeidn -·es revers i -

ble, por lo qu~ iirI>'b,~A~i~:-<iüX~6~C~(~e2Ü~~Ío>~~~ ._n __ -_ª_.-.• -._¡~-ª- ieno,. H2so4 , 
''-'.;i· 

1-naftalensulf6'nic:ó:);\zFnaftal~h~ulfi5ní¿() cst:~n eri eqJiúbrfo. Aquel 

producto de sui.f~nacT6n ~~~-5e;-rór~e· i:óii fo enerií a <le 'acti vaci6n mas 

baja (la de1·1~6~'¡j~tiX~Ji;_fj~{f¡~~~~~á~;miis rltpidamente; y'por lo tanto, 

el pro1Juctn se ii:i5{a~bÍl'jo,éLi;~!1tról._cinÚicci de-,la.reacci6n; A tem-
_._-____:_:~-~~-::-"'-s:oo:::<·º~:.~~=''-'~~~~~~=--=--=:--~:-::~.='-'.o=~º--:-_-._,)c-"'~::,-=~~ -- -.-· -~ -- '· - · _- ·-- · __ :_ · -- - ,- -

peraturas elevadas (14ri~cj el~~íiilibri~se i!Icanza mas fáí::ilmente d~ 

bido a la baja ºenergía _del i's6mero en la posición 2. A-una temperat!:!_ 

ra elevada existe un control termodinámico de los productos y n temp! 
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raturns bajas ul control es cin6tico. 

Los factores que influyen en ul lipa <le productos formados y 

en el rendimiento en la posición 1 y 2, en la sulfonaci6n del na[ 

talcno son: cantidad del ácido, concentración del acido, temper~ 

tura y el tiempo de reacción. A medida qtie la temperatura de la 
_., ·' ··-

. . 

sulfonaci6n aumenta, los' grupos sulfÓnicos' :en ia posición 1 desa· 
. - , . , -' ,;_,, ,_:_. . ·-· ' .- ·--·- :.•.'-·'·:,O=--··-,.~--~,.:' __ ·e--..: .-':= 

parecen. y. son,>i~emplaZados•,por ;grupos: sulfó~lcos'·en ·la'· posición . ·. -. - "' - ' - - . . ,, ' . ' - ' - ,, - . " . •' --- ~ ' .. 

2 ya por .. f~;g;~P~~i,~n.~~; ~,;,,p'~~'ll,ii:~.~'~i'~'{~':.YiJ~n,~.~e~ulfonación. • 

Generalmente;\a:~§ada' '..tcmpera~~f~:'.'~ada; ;~j~~r~~·~ie• <l.e Í:ondiciones, 

prodUce Jn~1''rÚa/i~h d~f'lriida>'íí!i.fs!Sm~'ro's eii'iias' p~~iciones 1 y ~ 
corno se rnuest~a•'eíi ~{~'}k~1'~{"~'¡Jt({~:ñN{:·f' '\ · <> ' 

~--- ·:u :: 1;_<_~--~~;:-· ~:-~;-~:_, ~;:~; ---'."-7.- ~-:~::):::_~-~ ·r;;-~: ~~~-~:'/·,~~-,-. ·'-.-=o::=+~--·-,, ,, - _ . .,: ~ . ' ... .,--:~·-,1 

rnMPERATURky:~y ,:. ' Y!~· \;#m~E~b<i'Oc\'J .. ISOMERO·Z (i) 

80 

90 

100 

96 ;5_ ~-. 
-· '.:::;.,,.9ü',cí •; 

.--·~'·3.'ó•••:····,··-··· 

.• 3. 5 

10.0 

.ú.o 
_----··:,---,--,--, 

· ··~ ~.-,z-7. 4 -

47.6 

-1 se 

reacci6n 

grandes, ya sea el 1,5 y/~ el 1,6-disulfonados puesto que el 1,5 
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fácilmente se reagrupa para darnos el 1,6 disulfonado, Un diagr~ 

ma de los posibles productos disulfonados se puede apreciar en la 

siguiente figura: 

FIGURA 2 

En el trabajo de J. W. Cotton 1 (1929) se dan las mejores con 

diciones para la obtención del 1-naftalensulfónico libre de 2-naf 

talensulf6nico, pero.con pequeñas cantiClades de'~1,S y/o1,6 disul 

fonados, Utiliza~do H 2So~ al 98\ a, una temp~ritura ~e,20 a 2SºC. 

El ácido naftale;n~ulfÓni~o 'cristaliza'esp~nfií~eU~;nf~'al llegar a 

sobresaturarse con lc:sulfóni~o en t<l r.íezcl~·~ffr§a~ciÓn, 'para lo 

cual el naftiil.eno se,le,añ~de~p~cp~¡¡ p~f~·;Q~lk~i~~~i_~molido. Si 

iniciamos a unat~,mperatura de 4ÓºC al Úna1cl~)1al>'er adicionado 

la totalidad der~'~ftafo~Ó, 'la te;mperatura al¡;.:nz~da es de 70ºC. 

La cantidad:;cl~-:A2sp4l,~'é~_ome;Tidada--esc¡d~~t'rés~Vecfr Úi· cantidad de 
: . '~ ' ' '· . . '· . ' . . ' . . .. 

naftaleno usada. E1' tiempo de reacción recomendada es de 20 a 

25 horas para que la reacción se complete. 

8. 



!lay mucha variación en cuanto a tiempos de reacción y propo!_ 

ci6n de los reactivos parn obtener el maximo de rendimiento del 

1-naftnlensulfónico, 

El 1-naftilsulfónico es una masa cristalina de pf. de 90ºC 

poco higroscópica, fficilmente soluble en ªJUD y alcohol, dificil­

mcnte en eter. Se descompone en ácido sulfGrico y naftaleno al -

calentarse en sulf(1rico diluido, ·sí'. se trata con amalgama de so-­

,\io dá como productos naftaleno .y.su~~itCJ~dc•sodio. Al calentar-,,. 
se con áci'clo. sulfúri.Ú. ~e· transforma'. 'é~ ~{á.~id~ z:naftalensul fó-

ni ca. Por fu~i()~ ~l~aiÚ~ C:~fl i~·ta;in ~~6Mde·.fr •. 1-naftol; como 

lomucstran l~s siguien~e~ ~ea~~id~cs: 

o6 ~i~~ l~\1>\•o 00 "' 
....... ~t'i:>Oc 

o6 ~a.ll\ci) 00 ~ b03~th. 
SOat-1 

Oó \4~b04 0060~11 
A 

6C3ll o~ 
1 

Oó 00 \<.o\.\ 
A 
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1-NAFTOL.- Son cristales con brillo, prismas monoclfnicos 

planos con pf. 95,8-16ºC y un peb. de 21!8.0lºC/760 mr.i llg. Ligc-

romcnte soluble en agua caliente, se disuelve fácilmente en di--

50Jventes orgánicos y en alcalis Con olor fen6lico, volatil con 

vupor de agua, se purifica por sublimación. 

Hay una gran cantidad de formas de obtenerlo como puede ver-

se en las reacciones que los indican a continunci6n: 

00 
f-.. o 

OOOó 
011 

OO.: 
o6 oo· 
roo 

~ 

00--·+~l, 00 
FIGURA 3 

l 

m 
(I 

n 

De las reacciones de la· la la V, el m6todo mas económico y 

usado en la industría, es el pri~ei:_o •: Llega'ndo, 11 rendimientos 
----- _;___:_:-:_j¿_~l:-'.:,ioo'~:~~;-~~-~--~~~~~~-~ ----=-~ =-- ~-- - --~ 

de un 90 a un.9S\, esta forina de CÍbte'rÍéión. se empezó a usar en 

1929 hasta que Unión Carbide 2 encontró un m~todo mas econ6rnico 

en1959 (reacción VI). 

1 o 



Pnrn obtener lo noftilomina debemos partir del derivado nitra 

do y despu6s reducir, podemos continuar hnsta obtener la sal de -

dlazonio del naftaleno, La naftilorninn se calienta con leido su! 

íRrico diluido a ZOOºC bajo la presión generada en un autoclave 

Jando un producto del 94 al 951 de rendimiento. A partir de la 

snl de diazonio es mucho mas fficil la obtención pero implica mas 

intermediarios. Industrialmente cis mas corn6n obte~er la amina 

del naftol y a ,partir de éste la salde'diazÓ11fo; primero se tra­

ta e1 nafto1 ·con .suu1 to a~:amonioI'eri·faJt:~¿úJ'c':il:J 5·a~c: y luego 

se trata la llmi¿ .. así }0Úi~i~~\C:o~.;~itiit~;~a;~\.5~d}h~i'.· HCL con 

:.:: ::,:::;¡tj~~l!~i~~1t~f tt~~~tlt~¡1~~~::':. º'.'.º. 
toclave se coloca; eLi:ded vado.,'.halogenndo'.(i:on•.algúri ·borato, fosfa • 

- , , .. ,,,'--.. _.,,~, .... , .. ·,_,-,,-. '·'-;·:~\; ··-.:·· :,-.-.. __ ,,~·.:-·.:;oJ.··:'", ,,_/.', ·.-.,·: ;.;,·.·:.-;~.--.. -_· . 

to o carbori~td"yf26~f.i~¡¡;~tfiW~ci;:~~;~~dft'i;~p~~~t~i~jj·éJ~/2'5o- 375 ºC en 
- - _,_ __ ;_:_.:;..,-~;._;-:o."!;. -- '" - . '.. "-c.'::'-~-~·;.:-;._ :.:p;_">,.' ~ .,_ -°'--~'~+--~;.o:~):~::C~' ·:»·:.·:'::::_:_,_:..:__ -~.: ' 

~: 6:e:: 0 1:c í~·!¿j~~~!t~¡:f~if~~~~J[~~~~~~~ff<i·~~~{~~~J1in~:~:: i:: ~ 
el paso de iáJdé's1l'id~bi:enai:i6fl'.'h~~º t~do~-~~1i~';,'.:.Jfi1izan cataliz~ 
do res rnetíiiiC:~~'. ~"s~~~fi{~it;'¡f:l~~a·~·Íi~~~;~afü~dacf~~~~Icélmbi naciones , 

además que Íos r¿~dimf~~t(¡s/dados en las .. P,!lteifre's; s?ll muy bajos; 

reví sa r tod~,5 i~,s.t1lpJ~~.~'i1Í.dades ~aia·····Üéc¡Íaéa.J~¡jt~nel" buenos ren -

d irnientos dentro de~_ull •fr~bllj() de ).11vc.stj_g~fi6,ri ~;bgfamado nos 

llevaríavari¿s afio~~/ 1 · .. ·"' /j ;,~~:L,, 

Hasta antesfd¿;¡l¿lO' ~~;e~ia de, iJTIP?;t~n~lai la\o~tención de 1 

naftol, aunq~é" % se ~6~6cí~n l'a~ 'i.oi~~s d'é:obt~hci~J6< pero no con 

buenos rel1,cliinte~t~s~~:~ot~~~tf9t~'t'.7l~~'°°dd0if1i~~iiétodo0 'ciue re-

porta rendimientos bastante buenos, así ta~~i€11·~. ~yrer' hace mo 

dificaciones para producir mejore~ rendimientos y reducir el 

11 



costo de operación en la obtención del l·naftol, 

El método de Cotton consiste en introducir el naftalcnsulf6 
\ 

nico seco y crudo de la reacci6n de sulfonaci6n, con sosa al 98\ 

en un autoclave equipado con agitaci6n mecdnica, que se calienta 

y se cierra y se calienta gradualmente hasta alcanzar una tempe· 

ratura de 230-ZSSºC. Esta temperatura se mantiene durante 6 horas 

qua dura la reacc16n para completarse, se enfrfa exteriormente 

parn disminuir la. pre's.i6n alcanzada, se abre el autoc.lave y se le 

¡f ['.~~~\:~~~!1!!~!iil~it!f f !l'.:~:~~!!!'.~:'.::'.'.:-
en fría y filtra ~s~e s;~1:va~~i,~·Ü-~;~&fg~Sf~~Xh~·r'~J~li~~1/n:dad~ 

Algunas• mod1flcac1onesc: •. tend1,ent:..e.s~a;;,hacer,,;mas2 econ6m1co. este 
._-,;:,c~.- --'c--'ie - .~..,---,- =-;c;:'.Occc··~-;~ --''•"",. 

::::,::,'.'::·:::.: :':: ~j¡lf ~~J~~~iti±iti~~~.::: :·:, 
lac i6n molar' de,bido''at~~ec~~Lt~ícáti5~g~,~.~~~ojnh,t~~~di?'~~de reacci6n 

al fundirse. Cuando s~;~~'a.ün'iI i.efod.6rir!TI01~T''!''.ii-J~;rendimientos 

son demasiad~ ba'jils>: 'Á~~~i'~N~~~~·í¡fh~i·:;y~t{~~·~~~:;ra-;;~al de pota -

si o de 1 na Úa1~~~1.fii6riit~fü''.,iÚ1;¡';Jii~~8i~ ·.a~'";;J:~ri~f~·~f~~~Ülfona to de 

sodio y potasio; io'cli~i'; ~c¿:l'Z~~ti'a:2r.~hc:'~ió~'.;~¿fa~~{én':se pueden 

agregar sales de ~ot,a~i~ ·~~!llb Kd;}i({ofi:is Jéiileji~·t~'s)~ Lá forma 
-':,-,:.:··· 

de extraerlo es· por medio. de'. tlná(col'.r'ien'te 'de;~vapor ~:Obreé:alenta­

do a 4 o o- 4 so¡,'-c~fr-~a~~~ti!iltífi~it;~if~~c\5TI\Ó'~~?Jfiit~~t'.~~~~\i~ C:illo r a 1 

autoclave. El naftol se reci,be. en un; ~o~d:~~;~OT Y' á'espués se 

separa del agua por destilación o extracci6n con disolventes. 

1 2 



JSOCIANATO DE ~ETILO.- Los isociunatos crgfinicos son com-­

puestos en los cuales el grupo isocianuto (·NCO) estd unido a un 

radical orgánico, siendo clasificados generalmente como esteres 

del ácido isoci&~icci, ~iendci.clasificados generalmente como est~ 

res del ácido isocifüíico (HNCO). La reactividad de los isocian~ 

tos, que se de bci ª ~ug;A~ i.nsaturaci 6n• ha ucvaé!o. a. que se pro -

fund ice en ~i·e·s;:l~·r6" cle¿l~·ih11, va;i ed~"d ~de /éa§:i¡)ncs que su- -

fren. Los 1116rioisoéi~~~t'o~ sb"ri 1 t1~~dÓ~' C:~·~~ ~dattÚ:~Jó~es de una 
--·. "---.--:-·-·. , ,:... '. 

molécula a difercrnci.a ide"los; ¡ioÍ,.li so'f_Í.a~~to~\qu~{si>il utilizados 

como formadores de pol imerci~ ; .. ' ·• ,,.;,•,;;; '?··~-I;~_i 7 ,::;2{. 
El isocianato dé ~eti16,:§s,;.~MM.~M\~.o<r~'.}~.€RT~fa:~cm un peb. 

de 38 ºC y una tempera tura de .i~~ici6i'\;d~ ~7~_2 en frasco abierto, 

su densidades 0.96g/11\1;-arl:lfü~:~-t~T~tr~n;¿g¿h~ e irritante al -· 
~--"--;',,,·1. ·-.:'-'--'"'.~->- -.- -=: .-

con tac to con la piel y las-:vYll:¡{.""fasptratoriiúi;"púedc causar grn-

ves daños. -····/''•.· 

Muchos de iós "11\éftidos·'.al)-Pl'C~aral:ión·de los isocianatos, - · 
-~~---·· 

han sido reportado~ y.estitd:i.ad()s: Pueden clasific_arse de acuer-

do a la reacción .que _invofocran: la mayoría de los métodos usan 
,. - ,. ' -- ' . _:_ 

la reacción entre t;na:amina y/o.su sal r fosp.eno. También se - -
':_ ' _ºe:,;_->_ . ,:·: '_,-_· :, .. ': 

han usado rea rreglos '<le Cu1:t ius, llo fmann y de Los sen y ln s rene· 

c iones de doble clesco~po~iéi6n. 

Rcacc iones con. fosgcno. - llentschel, en ·188~, mostró que 
'·.; ·- ___ , '·. '' 

las re_acc:(ones entre la sal §le u_na amina primaria y fas geno dñ 
~o-~-o-~_;~~'.-:·'.-/~~=' -- ·..,__: ...:'.",, 

como rcsul ta do un isoc iana to; Esta rea'cci6n fue moc\i ficada por 

Gattermann y Schmidt quion afirm6 obtener un producto casi cuan 
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titntivo de metil isocinnato por su procedimiento, el cual consis-

te en tratar el clorhidrato de ln amina con fosgerio a 2SOºC obte­

n l endo el cloruro de metil carbamilo: 

luego se descompone por calentamiento con cal para dar el isocia· 

na to: 

H3C-NH.-co'~·c1 +,c,~c,6H)z - .... -•. -.•. ""' ...... H3C~N=C=.O 
En años '1ífb{fJÜpl"~~:i se•. h:Ín ;4~;~·~~bll~dci', ~nrüL mod i f i c ac i o -

nes. ':,:,'• .. ~;·~;,•· '\< '<t: •. '..·: ..... 
Un pocó: ':íri:tes'.:JJ)j952 :,sé reC:ÓI11endaba el iuso cÍe catalizadores, 

11 rcca1entam1~ri~º;~~1Z~'~~g~Aº';y,t 1 empos de · re;~ª~e~c.1~;,.cle1 r osgeno 

con la amina relii~i~n.~~llte; largos. 
·. ·· .. '..;.) 

Posteriorment.e'; ,al 'aumentar 
. _;::.._·-

el área de'2ó~ta'ct:p entre e'i• fosgeno y la aminÍi tlin:di_da; clisper­

sando' e1 rosgenD'ilcit'Ciebafo acia sai rur1a:iCi1i;-sfíf2R~15'd',s 
Saunders y Jenkins11 sugi.;,ieron, qUe se puede us:Íf. la amina en fase 

\ "-- ·--~- ~':._ -·~. :: '•.--- ·-

de vapor mezclado con eff?sgciio y de's1fü6s~er'7}_~tui~ ~de carbami -

lo se transfornd ·~n el,lsocianafo, Hegnnclci::nab{cri~i .un rendi­

miento total,dc~·i'a ;5l~_~C:i6n'aei~Íl~t- F.1 ¡)í-o'2edi~~~;ro de obten-

ción se describe a l:~ri:i11lu~ci~~: ) _ .. · .. , .~i··:· '0;(::. 
Se constrtlyis Sil :lp:lrat~ coino.e'1 °q11i's~';~J'ci~tra en la figura 

El re¡2d?K ftie 7h~6ho •. de ; t u-b~ .,Pyf e~:-a~·;~fs ~ii\'\i'é di áme t ro (4). 

interno.· Lapor~tóllbaün~~cia f~d•ac is p'iü~~<lris'<l~1nrgo y una 

resistencia~(!e,.J~~~.l1]Tis·~~-~j_e~&6i&i_a~~!b-_1~~_g_§'j~:_u_~_-L:!~istcncia 
es de nicrhm~1\í-e '1/i6 de ~~ÚgadO); El fosgdno entY.~ a la zona 

de reacción por un tubo de 6 mm al cua 1 se le reduce un extremo 

hasta 1 mm, El vapor de la amina entra a la zona de reacción a 
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trav6s <le un espacio anular entre el tubo de entrndn y del rene-

tor al fosgeno. El tubo fue dentado internamente para hacer mas 

turbulento el flujo de los gases. El hnno de snl I paro calen­

tar el vaporizador H se calent6 a una temperatura de lOOºC 6 sea 

por arriba del punto de ebullici6n de la amina que se use, en -

este caso metil_ amina. Una cantidad pesada de la amina se colo­

ca en el fraseó C aliJTielltador. La presi6n del nitr6geno C} a t 
de psi) al-·frasC:6~iÍ.~~bi~ci'6t ~e la ami.na p()T B y siendo contro-

~ -.; ._,1~:~.\.;:· ·~~·;,~,- >;.~ ::·-_,,·, ;:·~ -_., '- : ... d. 

lado el flujo de :Ta;'amina'iJ'lof 'f~,'ii~';¡~;d~- J'lás_o>~~ Él reactor K 

::::::::~:~i~í§~~ili!~~!i~l~~~;!::o:: d::::: 
e i6n de una ~Ji¡'. e*;~-!'~;;, u~}-;Ú,2i~11·~-~lí'Í~+;~-i~'.' J:as&eno amina de 

:::.;:,"!~7~~l~~~~~~it~1~i!~~k~~~;~T~o ,:p:::;, 
ca rbami lo obtenido';'. ay;~_Ór:;:espondien t'c;1_m~úú;.r¡;¡,C:\aiia to _se usa 

:: '::, ::~l~~fff~~}!~Q~f ;:Jf_~u,1n~~ªt_;_:5·~º;,:l'u~ci;~16;.nr_ '#:i~r;:~ ':: ':::, ::, 
rante yunem~ucÍbde'Ahc}óii\<~_ ·'""''·'' di',f~s;;1l11 de piridi· 

:::º:::: ··::ªt~~:::tiii:~ff{~~~t:~lf~:t1rfr{~~~t1;tJ~fK!Z:: 6n ~ª so:: 

e i6n result~~ t'&_'.~~ji~;n·i~ .y·~~.i#~~{e~~;iti~~~--.-[~t~efú i soc iana­

to o sea_-_·tiri i-~hcii~{~~f~iJt'1F~~;\,;:g~ 1;\k~~;'{\~t'C!a'nii~·{·-
·1,_-'.·;· .;.e\ :_--- ,-,:- ·;_.~ ,. " ... ,_ - ,.-, .. \ 

to-r:...1·a~Dod .. es".s.Ó~:.4A~J;~b~:5J~·~¡h_~fó~tl!r;f~~·~_-_t(Í1.~_-_ª)~;_-.--c~E;·_rll_-~-;~v-_;ºª-.'pp: __ ºo_'.':r>.-_._._~_:cd1e~-~~l-'---a~tisfac-
ln·reacd6h'•enfáse Va'¡Jcír-: _ amina 

debe ser aclec~~damente mezclado cÓn el fosgeno. (2) La zona de 

reacci6n debe ser calentada bastante para evitar la separaci6n 
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<le productos <le reacción de la fase Raseosa en esta zona. 

·FIGURA¡¡ 

A. - onfr•d~diict~~;;~\- B{~o~{;~,;c ,,;,;;<;6g0noc•l """ '"" 
'~r.7'··-~~ ,_--:;-.7:>-;f;-:-":'-.:=->;--;-=0~-:;·;;-."?:~5,~-'."nc~~·-;:_~ -, __ , __ ',._:_.~~-:=:;' ·2.:_:,.; '-'.:."~ .. _;,~·-,·:;:- -.~--~ 

la amina. e~."· f"rásC:ci;coñ.lai;áminiÍ:;;,·n:;; 2"ontrof'Aei'flujo de la 
. ~ - '.,,", .. ,. _ .... _._, ,.-, ''.: . : ,,,_ 

amina. E.~· ext;é~i:~~~1:~.~it~~~d~tih3i;;~!Ladi'é~A~~~~~i5~1a amina. 
r. - condueto\'rieC:~ lent'¡¡dor;~de,)a iÜ;mJhi:'i:fc';'~,:';s~~~~6n de evapora -
c i6n. H. e i•fÍ'a~26'3~~~6'.~i~ad~~¡" ''I';'.~\b~itbjcl'~f'~iilfc'~fánt~do _con ITI!:_ 

' H,,. - ~ " ') ,: ,· t ',~;:• 

chero. J ;>5il1'ici~s·¡ei¡c7t''Fí.¿¡5c-;ii;':l'il~~·re~isten'c'1"~·i?' K :~ reactor. 
L. - salid~'s el~~~~H~~'..a'J.·M~:~t~l'I'~~1d~ta~~~. ;)~·1/(·zona de reac­

ción ... ~.-J~iit!irl.s.iiAci:t"<IJI~ti:~d~i!-!:.~ .. -hlLE~!56:_~e~l~idor 
producto. P.? ~ermó~~tro. q.>s~lida de· gases'. 

del 
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Los isocianatos reaccionan fácilmente con una gran variedad 

<lo compuestos orgánicos y pueden reaccionar con ellos mismos tam-

bién. 

La estructura electrónica del grupo isocianato indica que 

puede exhibir las siguientes estructuras resonantes: 

R-Ñ-c.-::o .. ,.,._ __ __._., 
" .. 

El tipo de reacciones que sufren los isocinnatos son adici~ 

ncs al doble enlace carbono-nitrógeno. En las reacciones invol~ 

era compuestos con hidrógenos activos, o sea aquel que puede ser 

reemplazado por sodio, istci.hidr6geno ataca al nitrógeno del is~ 

cianato, y la otra parteódel compuesto ataca al carbono carboní-
- - :~~· ': '_, H a 1 ico. 

~...;::c:c{- · ·: .:+~;ti~" R ... :.i.,.. ~..:.A 
-.- -~-~(~~~1~~i~~~:~:~)~i,~;i~-~;_h~'3:'=~= ._ --~.::-_~-~~;:-~ ---

nen a rea e-ti-~~,~ :{~.:f'.;:~~~~ ... j~· 
- ;·; _,,~ ·--=---· -'.3-.,~C--=.o-·""- -=-:-:.;o;~~~--- -. 

Para la "niáyorl:~·1(.iéj~~l~,~~é:¡¡i;b¡¡matos; semicarbaz idas 

su obtención corisl~t~,\·~~ 0ri~·;Eia2Ú6n d~ c~ndensaci6n entre is~ 
~-= '. ' '.~.:· :';].·:·' • ·., .";.,;-.~.;;'el' ·. '.' 

cianatos con alcoh'o1~s; hicl.tazinas 

i;,_, ( ·.·· 

9,-No::.C:•O +.\\O-~ ------~--
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Los isocianatos reaccionan fácilmente con alcoholes primarios 

a temperaturas entre 25 y 50°C, mientras que los alcoholes secun­

darios reaccionan 0,3 veces mas lentos y los terciarios 0.005 ve­

res menos rápido, en función de la acidez de los protones del al­

cohol, Asi también muestran un cierto efecto en la velocidad de 

In reacción por impedimentos est&ricos, Sin embargo los alcoho­

les terciarios y los fenoles pueden se~ catalizados por ácidos o 

hnses tales como pi Ti dina, tri,~t_il, am,ina; acetato de sodio, ete-

1'11 to de tri f1 uoruro de boro; :He!; O trkloruro de aluminio. 

'i u' :: ;:,:::;::?;:~~i;~~f~f~&:!~11)~f~~¿t~.;;t~1j",~::,:::: ¡:;u! 
::'::::, ·:.tl~tl~~f m~~r~1~~í~;1~~f ~lij'{~~:::·,:;';,e 
ti uc to 11 e~~,~~~~~~i~r·~;;~~1:é!~R!g~;~~~.~~.~Aii~,n},J1~.r~::fü:~;!t~EN:; is o e i an~ 
to que no r~;ct:i.¡;~(57, ~;; . ,, ,,. ~ - , '. ;, ' · -. /\L! ····· 

Para re~á~~;¡.l efe~to.>ítatalÚicÓ<~:l>~r·,·Íf{,,\Te~~cidad de rea~ 
e i 6n se hiz6c;;i~~si ~~'.d1i~z~~f~~*i\&,Fi~f ~~6if~i~~~~z;~~Í~,~~std~~ q rt o ere -

sol y de 1-naftil:i~Óci.~;'t~(o se·iéoioca~cin'.en"h3. ~]>a~ ,ligroina pu­

rificada, pr?bandÓ·~eti~f,~«:tó,~'it~aUúc'b,:cÍ~;}~~ ;gi~~Úzadores. En 

tubos sellado~' s~~i:·~1¿;11i6:·~t6s".'é~~ri:~ri 1:t~ª~~,d~ ;i~,¿~;N d~spués del 

tiempo_ de. re_(lc~.~911~'~\ .. !~~.;k·a.~~-t~''lfiÚ~~}l_fJ~'~~fs:d~() J~yado, •seca do 

y pesado. . !.~.~, ré~~rt'¡¡cf~s;lii< potle~~s Yh'e¡) _ln .~ig~r~ (5), la 

cual nos muéstra::~'ue la' trÍ.~til a~i~a es rá ba~e mas efectiva y 
el et era to de~ti-i":f1Gorüro~e1'ácid,o mas~efectiva:a los tiempos pr~ 
hados. 
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Otra forma de obtener el carbamato es la formación del clo-

roformoto 7 el cual se obtiene al hacer reaccionar fosgeno con 

con~ucstos hidroxllicos a temperatura ambiente o menor, dando 

muy buenos rendimientos. Se prefieren las bajas temperaturas P! 

rn minimizar la formación de carbonatos. Se puede facilitar la 

reacción sí se le añade una amina terciaria y formar así el clor_ 

hidrato de ella. Posteriormente se ndicionn. la'amina y de esta 

forma se llega al carbamato. 

En 1954.Úpovi_chª reporta haber ob't~Ri§~; •• cÚ~~a,mátos a par­

tir de naft_o).:y_ámif1ª:5 .. r.rimarias '· Y •. ~NJ~~OJf~:~~i~~~~.-rerorta la 

obtenci6n di·-i ~n~ftil metfl•carbamdto'···ti~a~<ló'.ié'sÍ.!(ii'iente técni­

ca: A 144'r.~r:~ll!;_cf~ i(naltol; 400 de águi;y24~;'~~~Ysosa se les . • .- .-_;;· .•..•. ::;.•cc-.-•c_._,;, ,'i-f:_¡.c·•}-••••-"-.'••••·•-. ·.; · · 

ponen a rca~c-ibnar durante llna hora a;;SS·~¿¡•:-~e'_deJa{enfriar has-

-·' :.._.· . .:,:,e - ' .~ _:,_ ,_. 

300. de ·to lll~nci~Jgofa;a gota'°'.dürant:'c'úrla~l'.fa'r~1iri'áíl'ieft"fe~do -agita da 

ta mezcla de·r~a~cÍÓ~. ' se;sep~r~/íi) k~~~'.:~x~;~~1-~~Gy-se destila. 

1-NAFiIL METILC°CARBAMATO~;c:'•~E~~;~~-,-55)j,d'o(si)'staiino' blnn-
·:·,,__~:.:_- :=-,:-·" _ _:.~2-:::;~.'~.:: __ ~--~.~~:-'~.-~s~:.:~~¿2:-:-~-~-::~~,~-~·,~~~~~:~~·~·_>:'~~="'"-

co, inodoro; P-:f~:de'T42"cJ;su Jíllil~cC<lé"'TKri~_~ª":f~'íl~~s<lc 193•c 

en frasco ·abicrto;)stable/a' ia luz ,inci'uye~'dd 1a''ii1:-\:rnvioleta' 
-- -~·-- •¡.- I --:'.{;~· ,·::.-='' ,; ,·r~-·-·.·~,.,__¡;!.:c__,,,,. ·-~±;;-)~:ij; ·'- •.,:• 

y a una ~emper:a tÚra{de }O~C ,s~ d~stbiJi~\Jné 'eñ na:ftbi''.fen. medio 
.. - "·.e ~->·:· <o '~;:':-° .~~ •-;:,_,,-_., ·-:»-:'->:\ ;,;.,:;, ;s:: 'F ---• .:-6;,,~,,~._ 

hiis i co, solúble:e~\lií-iii~Yó/f~~:~~i-f?é'~pl~~rit('l_S.·!:f ~'e}:aínente pol!!_ 
.,._. 

res a cxcc!l·2r6ri-c1eú''it&il~'\e~-?J<la~d~''1:~-n 5'ciiil:éi--':i'i"·s'e uega a so. 

inscct i cid~' •• ·es 'J~i~t~J2, #fa as_pe_l's_fiin_ a~'tma;,su~;e11si6n en 
--'.-~~--,~;.--~.;k~-~;s~~;;,_...::~~~~-=-=-'0--"o-_;.;--,-=_.'"'~ -;-- .-:;-=~~~---:1~d-~-'-=o-~.'-',-"-~C~--o'=--:.::_-,:_-.':-~""1=;-,o--o=----¡o=o'--o-o""-0-__,.----

agua del carbnmato para.cómbatfr.insectos.,noc'ivosenalgod6n, 

vid, tomate; chile, hortalizas, legumbres, e.te.;' maiz, sorgo, 
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papa, freso, cana de az6car, arroz, tabaco, mel6n, sandtn, manza­

nos, frutales. Su espectro de acción es muy amplio, n continua­

ción se dnn algunas aplicaciones especificas y el tipo de Insec­

tos a los que ataca: 

Algodonero,- Usado contra trips, pulgas, pulga saltona, 

chapulines, grillo, bellotero, chincheslygus, chinche manchadora, 

conchuelas, 

hectárea. 

Tomate, 

n2 

rior. 

riadas. 

Es compatible con fa mayoría de los insecticidas y fungici-
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••••• do •••••• ••ll••••, no •• ••••••110,,, ••• "'•••••• do '••1 ...... ,, ... , ····· •······· ·········· •···· .. ··•···· .... ,,, del pecho y contracción de la Pupila, 

••••••••••• , •••••• •l ••••• ,,, "''"'··· 

11 ''''••il •• no lnooo<i•ldo ••l•<lonmon<o P••o <6•i•o Pon 

FIGURA 5 

• ~oo So~ 
Tict.'IM~b <:~~\os) 
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PARTE EXPERIMENTAL 

PRIMERA FASE.- Sulfonaci6n del naftaleno (escala 36 g). 

Para mantener constante la temperatur~ durante la reacción, 

dentro de un rango d.e.± lºC, se us6 un ,a_p,aratoGCA Precision 

Scicntific Circu~~t~!1i{syste;n __ 254. .· .. ·· , ,";_ :. 

un ma t~a,.z• .. •.~~1~·f:ie'.t~_~a:~{_::P:º~~~~7L~·~··!~~~-d-~~~:c :en_ei--•.bafio a 

temperatura -const~n te;; :cq~ó-~án?os c':•36_f!itdétnáf ta 1 e~g f Ínamen te 

medio 

de 
-.~ ... -;-.::': 

de vis· 

e o~o con unJtiitfb~j.d~ 
--

que no reacdon6·~•, El 

de 

so luci6n ·saturada! ~ciÍl-NaCl;-la sal' deritrci:doif~:iiii~ierifo1f6nico 
- ,.----· ·- ·'-. - ·-·-· - - ··- - . ,,,--.;· 

Pro e i Pi ta , J_e~d_ej~i:~~p()_~~f: ;~I~-~ci~t"'í1Etir'frªiJ:ttt2I'6~';~~ ea -comp 1 ~ 
ta, se filtra ; ~~<~~~ªen ia estuf~.~Ytri~+-~~~Ji~t~~~ihdo go ª 

SOºC) 

Las reafciones se .rea11ia~ri~ ri:·fa~~': ~~~p'~~~~~f~~ (40 .. Y-

y a tres tiempos. de rea~ci~~;;c·;t3{y! ·~;hdr~~j') ?Los res u!_ 
·-- ...'·:· __ . _ _:,~·:._· .. _:_:_,_-_,,_. 

tados de las sulfonaciones llev~daJ a §~~t·l_~_s pod~m6_s ver en 

95ºC. 

la Tabla 
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TABLA I 

Escaln de 3t• g tle naftaleno (s1J1 fonaci6n) 

reacción Producto ac. sulf6nico Residuos de 
crudo en aguas madres naftaleno 

40·2Tl 

50·3Tl 

4 O- 4 Tl 

4 o- 2T2 

40-3T2 

50-3Tl 

50-

50-4T2 

(g) (g) (g) 

45. 72 4.59 

51. 73 2.88 

38.05 5.92 

cloruros 

0) 

o .4 5 

1. 58 

2. 29 

crudo real* 

('!,) ('!,) 

77 70.7 

82 80 

64.4 58,9 

89,2 87.5 

74.2 

81. 3 

96.0 

110 

98 

85,3 

88 

99 

101 

112 

113 

98.9 

98,3 

96 

88 

; 5- 76.5 

96 93 

*Los '!, reales no estan corregidos por la presencia de productos di­
sulfonado~ y/o presencia de hOmedad, 
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Reacción 

50-2'!'3 

50-3'1'3 

50-4'!'3 

50-2'!'4 

producto 
crudo 

(g) 

72.7 

66,6 

56. 18 

69.8 

CONTINUACION TABLA I 

ac. sul fónico 
en aguas madres 

(g) 

5,08 

2. 15 

3.99 

6.99 

residuos 
naftaleno 

(g) 

0.5 

0.62 

1. 35 

0.4 

S0-4T4 75.0 

50-2'!'5 

50-3'1'5 

50-4T5 

50-2'1'6 

50-3T6 

50-4T6 

50-2'1'7 

50-3T7 

50-4T7 

50-2T8 

50-3T8 

50-4T8 

50-2T9 

50-3T9 

50-4'1'9 

50-2'1'10 

50-31'10 

50-4'1'10 

0.9 

Lnúmero de r.eacc.i6n .··' 

tiempo de re~cción (horas) 
temperatura de reacción (ºC-) 

24 

cloruros crudo real* 
('l.) (i) m 

0.35 97 92.8 

1. 13 105 103 

4. 1 87 86.6 

6,96 108 107 

115 
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~ulfonoción del naftaleno (esculn 360 y 1440 g) .- Se sigue 

In mismn tócnicn que poro 36 ~ con ln cxcepc16n de que se le nn~ 

Je naftaleno poco o poco (1 hora) y se le ndicionon 400 mi de 

11 2so4 en lugar de los 330, paro edtar lo solidificación expont!!_ 

nen de la mezcla de reacción, ade~ás se puede inducir la crlstn 

1 izoci<ln sí le adi.cionomos. cristales de .ácido, nnftalensulfónico 

de una 

tiempo 

(horas) 

3 

2130 

4 

4 

4:50 

4 

4 

4 

4 8 

4 

cuatro reacciones solidificaron, conteniendo 340 ml de dcido. 
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(nota ~ la tabla anterior) *Las muestras contentan de un 15 n un 

3oi ele agua por lo que tL'nemos aún error después de corregir por 

humedad, 

TABLA I11 

Escala de 1440 g de naftaleno a so•c (sulfonaci6n) 

tiempo 
(horas) 

4 

Residuos de naftaleno 
(g) 

3.39 

producto, crudo 
> <.. (Kg) 

', .:;_)~-." -

-.. -~ __:~~>3·~: ~;·:,; :' 

humedad 
(\) 

·1s 

i real 

93 

4 2.9. . ..·.··· 3~9 :.;:> "',35 99 

4 { .i ' ; ' ::)\ ~.;i~[: ~~~::; .~:":~1 100 

SEGUNDA ·FA~E: · 0:F~;i~n·. ~1¿ilina:;f_; .··,La~~.·;:u·;~:~n~i\1~alinas se 

11 eva ron . a:.~ a~·~,¿-~~i~~~X'i!~i~~~,Y: ~.;·~i\;.· ±~;f ~~.~: .· . .1.:1;.·; .. · 

1,.,.:::~;~z~¿~I~i~~~1i~~~~i'lf 1}f~?'~~f t~)J~i~}~g·.::· .'.:,:·. 
con ri bra''d§'.~fA.~ra~·frfü:ia!í9¿~a1~·1n1Jiió;~c l."ofri?~c(o+·E~~~ coloca. en 

una rarriúa]>ára 'ca1e~.Ú1r'c1 "J:ó\l~.ºT';' i'.a~~~~{i('~~'.'laientamiento 
se canecta~:~~::-un~~~.r_e~~stato,~p~ara,~ ·c~~ri·f~¿,-iü~.:~:-~T~;'.¿:~Y~·i{t·-~~~i:~~tº, r_ se 

mantiene. b;j;";r\itt¿i6~ ~e·t~~Wa/. (~~,~~~~e \i:i~'Kg/21it/r 
Se ¿oloca/1~ c~ritidád '.d~~~·~d'¡¡.::Jd'h~tdiÓ:Üdo {iJ<.sodio .en el 

. _, ;,·. ,-.. , ~·. -,~·-,: ~::, ·e-·~:_~~·~/;;..-,<:: :~L~{'.··-.' ,. . ~-; .. -:_;,:; ··<j_:--,~·"1 _·,:-·. 

toma --reactor y. se empieza<er ca!entamieritó;'Ja tellipe;.a.fura se 

con un term6n\etr5J mnil)ico ,).{se' cqn1r1óia:s#:i~~t·t~TlTIOpa r 
exterior. delcreactO:;,:.;~ ~úil~J~. Ú¿aíÍza fr~·".t~mp~•raf~i'.a ... de fus i6n 

de la sosa C3ooºc) se empieza;1~~t~m~!ltc:fi~~~~~~ÍtXci6n contí· 

nua la adición .del sulfonat~ de soai~; 1a•~tiz2l.~ ;h~fle sol idi-

én el 

ficar, pa~a l;·~~~ic~~~; ~~~iiuin~t~~If~~T~~P~-¡~1'u~~-c~Durante 
el curso de la reacción hay desprendimiento de vapores blancos 

de nnftaleno y vapor de agua. Al término del tiempo de reacción 
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se opngn el calentamiento y se le agrena arun poco a poco hasta 

solubili:nr la me:cla de reacci6n, se filtra y se neutraliza con 

11 2so
4 

al soi. El naftol precipita en un intervalo de PH entre 7 

y 10, se deja reposar y se filtra, y se seca el naftol para des-

pués determinar la pureza por medio de una sublimnci6n. Los re-

sultados se pueden ver en la tabla IV. 

340 

320 

320 

300 

300 

300 

300 

300 

Naftol crudo \crudo 
(g) 

5Ó. 5 

68~.95 
-, -¡ , __ .-, .• 

<:h::zs 
>fa.o 

--7''"\;·,·-,--_-·;-·--· 

-Cs-i.úL-
s(á4 -

- , 6f.o 
:.160 ___ . 2 - -·-- '.~23.o_---

, .. ,.. ' ... '-:-¡"·-. 

35.0 

47.8 

49.S 

41. 1 

40.3 

36.0 

42.4 

32.6 

_·, ;_:L:l:<' > ··-· 
(B). -; Para; tiri<mejoi: con't~dl: de i~''t~m~~ri1:.ur~~ se_ modifica 

reactor f.'Ah~ia-:se';usa:j'uf tuiio~·Jc'a.c_er~h~~'x-iualilé- de 1 O cm 
' _- - --'<¡.'., 

el 

de dil1metro'col1~~una,Mí'a)iri~e,ri{a;para,:1:~'Jt~~ll~¡;~e.1:~gi tador, - · 

éste tubo -~~khi;6d~~~,·~!l:'6úi; cÍ~i'i;!;:5:¿Jll\i~-·~{áJll~~ro• y el espa· 
'. '· \ '· " ·- u _<- - ' - • ' ~ • ¡ ~- \ 

cio 

cio 

de calentaJllie,ntó en el tubo externo. Se le agrega la sosa dilui 

da y el naftaiensulfonato de sodio con un zoi de ~umedad, se 
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ngita la mezcla y poco a poco se vn colcntnndo y evaporando el 

ugun hnsta que adquiere uno npnriencin granulosa, se aumenta la 

temperatura a 300°C y se procede de igunl manera que en la parte 

(AJ. De esta manera se disminuye considerablemente el despren­

dimiento de naftaleno en forma de vapor y vernos un aumento del 

nnftol crudo en la tabla V, aunque en realidad el porcentaje es 

hn :; tan te bajo, 

(C). - El· reacto~;-s~ ,,sui~f~i¿ye),po':r .. ún autoclave •de acero 
~ <~· .. -~ -:-:::-: ·':?:\•.:::. :·/~'.,<f ',-. :' >.;;s~-, 'i• .'>,,>".\··:;',~':_'\·:: :~:', :<ú/~~<.;.:·::-:::::<'·,-,~~~'L.;0.:.".:. '.-: .. ·-.: <::.~·; : :. ~·:;; 

inoxidable 316 modélo'PaJ'~4501'kcí~üllf-¿ca,pacidad'dé:ZOOO ml, 

~· :: .. :: ·: .. ::,:::;. ·:~:¡ ;:::1.¡;~b~:~~~~;~:;~i~;J~t:t~:: ,::: :: 
300°c y una pres16ñ.f'g\{~~~li\Íti:':'~~+7oti''rsl~;~'-fft'.tE;rt;~(~~i'-'t'iri~r~ cici 

' t -; ,,., ',. -·'-~ :·~" ' ' - . : ,,, - " . - . . - . . ,. . . '. 

re11cci6n .se d~ja~~~:r,t~t~·}:}~_tl~f~_C:;!~Y~::f~i~ Jé ~diÚ~nd.i O,OO~ml~ , 

<le agua para <lÜUii r~ ~ez~ia <le ~ea~ciÓrt ''s.-_}.~i:~~Üff!t __ >'_-_·_~.· ___ s __ ._e_ ... _._jp~~-d _•-

nar:~·~.-g·~~'"¡¿fd~J~~¿~i1ai1~~~~{'~~~~:; 1:eniend~_pfo~llc_tos' pita el 

has tan te •puros :f:,ú~(~Ü~Efaic;·~oÜsi<lri'f;sí"gFJcii·.'/~ri~"i.~1."i;iit:;;ide' 'i~ 
----------,e-~ _o_-.Ll_'._,_',-'-;-=.'.¡ -,-:e "0--7"":--;---

los rcsultad~s ~bte~¡~os. 

28 



TABLA V 

Rcacc iones de fusi6n alcalina ( 11) 

tiempo NaOi! Su l íona to nn fto 1 na f'tol crudo real (horas) ( p,) (g) crudo puro m (~) 
(g) 

4 160 18 o. 5 69,85 37 62 32.S 

4 160 153. o 82. 16 45 85.4 46.75 

4 160 204/ 0 55.2 20 43.0 18/º 

160 180 83 35 73 30 

4 160 

160 200 . 32 

4 160 '1 ss • .. 31 

160 195 28 

160 230 24.S 
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tiempo 
(horas) 

2 

2 

3 

3 

TABLA VI 

Reacciones de fusión alcalina a 300ºC (C) 

NaOll sulfonato de sodio naftol crudo 
(ml) (g) (g) 

400 230 62.S 

400 230 S5,5S 

400 230 83 

400 230 79 

400 230 78.4 

30 

rcndi miento 
(t) 

44.S 

39. 36 

S8 .8 

ss:g 
SS.SS 



TABLA VII 

Reacciones de fusión alcalina a 300°C (100-150 psi) 

tiempo ~aOll Sulfonato de sodio 
(horns) (ml) (g) 

300 230 

4 300 230 

4 300 230 

6 300 230 

6 300 230 

6 300 230 

;,·.,:. 

TERCERA FASE! ·obtención 

na fto l. ,c,n¡~lo 
(g) 

75 

77 

70 

81 

86 

%c;.rudo,. i rea 1 

54.4 62.5 

55,9 64.15 

50,8 58.3 

58.8 67.5 

62~5 71.6 

. 81 . · .... ·. \n~ ~'.·~> .. n. s 
·,,. :,, ':j"·:.~·j· :.:.o~=~i·'~;f:·.::,rj:i.:: 

·.: -. ,;".[·,'.,'.¿'• 

a~· :·¿·~rb~T·ii f!r~~d~t~~'~r~ón ae carba r i 1 
. ' . ' ' - . .. ,. -·~,/,~;-·,·-~' . ' 

::::' ,;~::m:~Jt~~~,~~¿~~f ~\4iN~~}~~~tt~;~; :, · ,::,:: :: _ v'La 

tal 

dor deseado, se m~n.tiéne .b!ljo. ag~ t~e,:.i 6n .la .rne~ci'a. ~Se le adicionan 

2 ml' de rne.t ~l;sj.g~,i~.~~li~i~~~Z·.1,0;.~:r.~~ú~ ~~~{f e.ilJ~'...~l.~~}.do . por medio 

de un embudo d.e ddi~i6I1';r:áproxirnadainente en ·1 o miniit:os; se puede 

calentar P71'.º la~{~~Jl:~r~t~r~'no·dellc de e~é~Jef'JF:f5•c para evitar 

pérdidas . d~"~:::t·~i~7l~·i::in~~t~ .r~T~ id~ 3 o ; mi,n~t~sI.!rar~ce pre e i pi ta do 

cristalino i~n m~Vo~, .• o menor :can~i~ad• d~pe'ndi.~ndo del. disolvente 

usado' se<~~#o+~h",·t~ ;·~!~;~·~ :'ár~cli ~e~t'e ~;r~~:~{i~:á~~ ei exceso de 

metil isoda~ato' b'/ei é\i'.ie·7:il~{h~y~¡-~~0:2(:~óh~~Üíi·.5(l,~;~rifria y se fil-
-·:~--:-':-. '. -._ · ~:,,.-r:? ·.-, <~:-.. ~· ;;.· :', ,. ':-. ·'.:::·· ~:-.-':·.''.';_:-·: -_,,:~~:)'._~y~,;,:·:;:· ·~·:;i.~i~!f \: ·::.:.:.-~>; ;:-.·;\ _,::/ '. ;-

t ra el predpi tadoJ,'.,cristalino (;l~e¡jJ_o;~ae:.'Jm¡:itü:e.:i:¡ls;:'LAl filtrado se 

le agregana~ro~i~a'.c1a~~~t;~4o ~i';'~e:h·~3c~·hrii~\5'~;(!ija que precipi· 

te el restÓ'del ci~h¡¡';-¡i; 'Se,hi~·d~.~~;"f~~i:2i'~il~~·¿¿n 5, 50 y 100 

g c1c nafto/y~~6i11~~~;1:~íyz:¡¡aa~~~#~~'fu~~·;<J'n#s~fü~'r.~i'.c1 3'cy tri et i1 

amina. Los resultádos ~(! ~~~~i~;il ~ll.·i~s tabl~~ VIII y IX al fi­

nal de ln Oltima podernos ver las solubilidades del naftol y del 
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carbamato, revisandolas se eligen disolventes en los cuales la so­

lubilidad del naftol sea grande y la del cnrbamato pequefta para .. 

recuperar el m5ximo de producto de las aguas madres. Las solubili 

dades se caluclaron disolviendo en 100 ml de disolvente un exceso 

de naftol y de carbaril separadamente, el soluto no disuelto se 

filtra y el filtrado se le lleva a evaporación total del disolven­

te, se pesa la cantidad de naftol 6, de carbaril que se disolvió. 
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TABLA VIII 

Reacciones <k obtención de carbari 1 (5 g de naftaleno) 

Tiempo 
(horas) 

6 

18 

2:30 

·1 

2:20 

3 

2 

2 

2 

2 

2 

2 

2 

Los 

benceno 

C C1 4 
CH 2c1 2 

CHC13 

temperatura 
( º C) 

ambiente 

ambiente 

so 
so 
2S 

2S 

so 
so 
so 
so 

rnetilisocianato catalbador P/crudo 
y solvente PIL) (g) 

2 en benceno 4 

2 en benceno s. 2 

2 en benceno 4. 7 

2 en benceno 3. 2 

16. s 21. o 

33 

Rendimientc 

so 
68 

60 



Explicación a lo Tahln JX 

Reacciones de Obtención <le Carbaril 

A= Disolvente (ml) 

B= naftol (g) 

C= 

IJ= 

E= 

fi= 

JI= 

I= 

.J= 

K= 

L= 

M= 

N= 

P= 

O= 

tiempo (horas) 

trietilamina (ml) 

temperatur'a ·(ºC) 

peso deL}}"~-~o (g) 

peso de•cri'N~*i'( ~ º ~~crisfnli í:aci6n (g) 

peso deiarh~i'ri i º· ;~~~;1'.~_t:J'1Lzii:i6~ ~(g) > · 
.1=~·t···t ·> 

peso de .. carha'ifli rci~id~',lJ'. .~ll a¡ib;~ffuadr~s (éyaporac i6n total, g) 

reridimfe~i6"··é~~~i.~.Üt~ofr\)ttt'' · ·L¿:CC'{·.•.· · .· 
:··_!_-~·---;-~~-" :,,.. c~:-~j~ ·2:/:~:l·::\;;-;~-~-

rendimi~nfo';cJn~~¡¡iJciduc-t~~~-;·isid1Tza"tlo'!'"(i·Y~~~~ ··:e• 
-~, ·~ -~; .. ,_;:\'"'·~·.¡,-_:~ L~ _ _\>'•. - ··-~·;,-: -

peso ele.· 1~i~!-fi:fi'S'.t~fiza~i(lfr;i:~ril'.i~f id(), (g) .• ' • 

pes.o d~d!!:•cz'fü0-A~'.f~s}¡¡Hii~i~~:·;c:a\}egfdo -•(g) 

res id~h~ ~~t-:-~·&~~J-~aciie's··~():r;~ha6~t(;) ••. 
~-;; _,,;, ;..,. ' '{·." 

rendimi'e~t~i reiú''(\)Y'};;:~ 4! >f·_·._._· ..•. ·_' 
, _ _.;.;.:.;·_~;:, __ , ·,,_.l -~~;'~-- '--~~-.~ 

pesó del_ ~rdci~cto ;~~1. '(~)•·•• i'i·· 
- .:" ·:r?.=:; ;¡.-\"' -'.·;:-;--, -:_--~·-<·-~-~ 

.::·····\> '· .. --- _: ::-· 
La Tabla IX se encüentrae11 la,páglna 35. 
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TABLA IX 

/\ B e E F G H J K L M N o p 

benccno-30 5 3 so 6,9 s.22 1. 24 . 22 98 95,5 5. 19 1. 19 • 116 6.5 93,27 

tolucno-30 5 so 6,68 4,94 1. 21 .18 95 91 4" 92 1. 15 .1 S<I 6.26 8 ~). 7 !l 

bcnccno-30 5 so 6.9 S.28 1. S!Í .146 98 100 5.26 1S1 , 131 6. 4 n 98. •I ¡, 

tolu.Jno-30 5 ,097 6,90 98. 8!1 
e Cl 4 - 30 5 ,25 6.82 \17. 7 7 

e CI ,1- 25 5 . 3ll2 6. 8: ~) 7 • 7 7 

e CJ 4 -50 •. ·141 (¡. 4 3 \1 ;~ • 1 ·I 

e Cl 4 - 7 5 .96 6.29 90. ¡ ,¡ 

• 19t1 6,23 89.33 

c11 2c1 2-120 

CllCl. - 250 
.:> 

CHCl-·250 
.:> 

CHzCl2·250 

CllCl--120 
.:> 

CH2Cl2·120 

CHzCl2·120 50() 92.6 

CH 2c1 2-120 50() 1 2 2S 56. 8 8,07 92.94 2 

fl el nnftol utilizado en estas reacciones es impuro (90-95i) a diferencia de los demás que son más 
puros, se purificaron por sublimación (98-99i). 



METOllOS ANA LIT J CQ~-

Se hacen lns siguientes <leterminnciones: 
(A) Por ciento de cloruros en la sal <lel flcldo nnftalensul· 

fónico que coprecipitnn y alteran el rendimiento. 
(B) Porc~rítaje relativo de los i.s<l1ner,os n y ,f3 ilel ácido naf. 

ta lensulfónico/~~t~hidii':~ri la ,csulfon~~ió~/:S_/· 

e e J cA,n :~.d~·~;,,'?1~;~~.~'.~iº.···~n,;{;~.\e_~-;~i,f 6,~'j;¿o \~~(.r;~~,~-~f \.t a_do y q t1e 

rerma::c:º::Jl~~~;J~~j,f¡t~~J{.jt}~~~ ,~ ::~:~?' -· , ; .~; ::·:~. · .. r 

';:',·:,:::,·:.j¡J~~~:~~i~i2~1ti~1~:~:~~¡~~1~~J!f ~~~~::::::,:: 
y unn soluci6~. de ,-K2Cr?4 a:· si' 'c_o~o },ndfc.ª~-oi'.'i;'una:?'~~ción de 

Na Oh al -si_· p;o~Ii;~¿c~:s:~~~·¿S:ltic ~~E~~!}i~~;iEJ:~~i~R~~:tiE~~-e~-~-~as· de o .1 

ª o. os de1 rió<ltí'c:tó~cr~.cl()'ir°íi' secW~;;;scl1feVa/il'~lin'hr'c;to•<le 1 oo mi 
•, ~ •, • ;;.• ,> "e ·~"' 

con agua destilada, se ta"ma alfc~·ota -de· 2o~r~'ii•y;;~~c,fe;:igregan 2 ·3 

gotas de iri<lX~~~~t~Y,;f~1~~2X.~ft~~~~~~~~~nfJ~i~~"&~{.i·Wc':,túu1a.1en-
con ia ~-diti~ióri''d~''KgNo''·· ''ú'. c~~bt6~1J~2~'.(6"ra~ión .'de1 1!! 

sc.coQW~&~~,'~i~:,;t~",~'a~~~~\if; ~t;~!~;l~~N;;J'~~ ~o"n~entr_acio-
ta mente 
dicador 
nes tan bajas .icl~~;~icit::tfrÜs~riÓ 5'~ clet~~taiian':fÍi~l.1ieI cambio de un 

.,,,:'. ' " o.:::':~'· º;,_::...·.:·;_·: .. ·-.. ~· --

n ma ri. llo a tu{1 ~~~'fill-oTi"~~~~~z'h1:e' ~~;i§j_" ~~k~s:!:~~~oj' de. NaCl vie-
nen dados, ¡ior"_la ccunci6;i: •'•.· ··;,> .> .·, 

NAp,No
3 

vÁ~~o~'.'. ~ ~Ieq~~:~l(; ' Aforo , 
gNaCl "- .. . ··· ··· ··· · · 

alícuota· 
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Se repiten tres veces cada una de lns titulaciones para cada 

muestr~. La caniidad de cloruros detcrmrnada vrirl~ de un 3 a 

.1si con un promedio del 1.Si de NaCl. 

Para las determinaciones de los isómeros a y a se usa en un 

aparato de infrarrojo de rejilla Perkin Elmer 337. 

Para las determinaciones ,de los 11orco,ntaj<:s rel,ativos de los 

isómeros presentes en 'la mC>l\cist11fcil\a~i6~ del,n~fta{cl\o ,se escogen 

~~:::~~~;~~il~!f !!!!lf f ~li!!!!f !11:::.:::,;::' 
l,n pri merri ¡:íasa ;po(:los>mfoimo·sé'd(;los"jfü:os,;710\y'~538 .·cm dando 

""' '::",i!~~~i~~~~~i~iít~~;J!~~;~~['' 
-- --- -·-· ., . -:-~-: --:~-e-:1:_:;--~ 7.\~ ;;;-_;;::_; -~~~:-;:, :-·--- -,·~- -,--,-;:-.-:~:-=-~~;:-,;:3---- - --~,.':J.'.:':=-:---::___:-_ -- -- - ~->--;-_ ----

y la ·segunda é¡tle p11sa j-íorfr1~'s',mil1imos;/aci;iosipiC:as en. 110 y sss 
cm -1 ... · _, .· ..... ;:; ... ·., ·•:1;c"''''- "J" _:;, i•.¡;; ::~'Ú<¡~:~' -:,; ._, 

:Y:s~-i~~,i~i~jtq~~.'3_3~~~if~~~~z-(~~t~~;,.;~7~~::1~,~~,{c 
donde Y= or~é~¡~i~':,'~{~;\~~¡'~~m~. variable' dep~lrfailte. 

:: ::t:f ~)~~~f~~¡~~~~~~tr&:if1fl:;A~fiJ · · 
se usa~1.~;I>!j~~~ffaJ2i~R~I'iai~:gB,~:.,,~ilif~fos_;dt! .pureza al ser 

la mas confialíie\yfs~{ti.e,~Eíi{:;r•esú1facíó{áe)4:sCmínima al va­

riar la te~¡iera~~,~ri?<l~<'49:iii~().~f~y•/t:i~~M~:,;iJ~ ;~acción de 2 a 4 

horas ; -·~··~c\¡~ttC:~''.'.";;:~};~~4~~'¡.~,;:'~~"~"oi'~~-hi:";;~~;~,,:;~~.;i'~,_c.:;;,c; "c;c· .... ~~~c-, 
_··_.·,· 

Utilizaridb' ~¡ .· e~pectrofotÍimctro en la. regió~ iclel ~ltraviole-
ta se mide la absorbancia de las aguas madres, Se toma 1 ml de 
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lns nguns filtradas del precipitado de ltt sal del ficido naftalen­

sul f6nico y se afora a 100 ml, se lec en el espectrofotómetro la 

ahsorhancia a una A de 275 nm y se calcula la concentraci6n por 

medio de la relación: 

C= _A_ 
E 
. . . 

donde C= concentración de ácido na'ftafonsulfói!ii:o en g/l to. 

A= absorbancia de iá m~esi:;~ '~~dida a una. A de 27 5 nm. 

(expresada en g/l tO •) SU )dlbi' es; ~3 • .Í569, •. 
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DISCUSION 

La serie de reacciones de sulfonación mostradas en la Tabla 

I se llevaron a cabo con naftaleno R.A, y las de las tablas lI y 

TI I con naftaleno técnico (bolitas de naftalina) • No hay di fe re!!. 

cia notable entre uno y otro, tan solo las diferentes coloracio· 

nes del medio de reacción debida al diferente grado de impurezas. 

Para las ~ulfonaciones a escala de 36 g la solidificaci6n no 

es tan coman como para cantidades mayores, solo si la cantidad de 

11 2so4 se disminuye, se hace.mlis frecucrite:1a'solidificación. Pa· 

:: : :, ::;¡;f ;:~~i~~1~ii~~¿Q~t~'.;~i;&~*~~!á~}¡t~;~;':.' ::::. 
retarda.r ·unr§~o._}i)á adi,ció.n. ~s:1cnE('r~i~:.:'~o's:e¡P,.ue<le eliminar. 

Esta cristaiiii~itS~·-.,~-~;cÚ~b¡{:'<•a'~ui''.sc~iotJ~:~~itüF;t!~'inezcla de 

reacción -c<ihc~éi~&{:i"dei:j~~it~Yeit~Üi~fotffa'#f~t~5-~~~iiif'j~~~~ndo . 
. ·; ·.' ·', ··: .- " -!.'.,.;~-· '.e: -,-:>.-:O ,-- :_--;c-

m""::::~~:i~ti1~~;~i~li~i¡~~,i~!lt~~lii1i~~:::·::, :: 
;: r 

1

: 1 f ~::~~~~~d}~1~·~~~~i~f ·t~~~~:f t~i-f t1!f tvtf tf:~t:f j;~-f .cual P ª s ª 

Es des~i~fa+~if~i~~'0~{i1~~Úi;:C:ant~cia<l 'ci~' ii2's:§J cori lavados 

de so1uci6n'·sdfÚf;~~a·~; aé''.N'iícf,cciiíi'ncio se iüt:f'á el nafta1ensu1ro­

nato de - socl~oi-~~/iC> co~~'iario ~ste ácido pr~seri~~;~uéde oxidar 

la materia.IJ,rn;~ié:acuando.- se .evapora~:Lag~,~fkg1~s~ cencuen-
--'--=='--=~--=-==--o:--~---------- - -----· -.- '• ·' ·, 

tra diluido;· lo' que puede.destruir completamente-al producto 

cuando se seca en la estufa. 
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La causa de los rendimientos alto~, aGn despufts de conside­

rar el naftaleno sin reaccionar, y la cantidad <le NaCl que copr~ 

cipit6 con el producto; puede ser la formación del producto de 

disulfonaci6n (1,5 y/o 1,6 disulfonados), pero los porcentajes 

que se reportan en la literatura (1) no son mayores del si bajo 

las condiciones a las.cuale• estamos trabajando; probablemente 

sí el tiempo de reacci6n.se·:auínenta·:tambiénaumenta lacantidad 

de producto dis~~s~a;~~i0.y1}~'.~~~. 1.,(.;f ::•:;/i'y~~.:·!)~;0~\ri.> :..... . 
No se comprobó ;;1a:~<cantfdad''·.de\jiroduc'tiis::diiúilfonndos que 

' ; ' •' • -.-'f•,.'~~] :~;¡;:,'i.-.~').~-.'.:i~ ·'. -.... _,. i,~.~~--;.·~;;l:-¡;,-~;:•(/f.,1~:,~\o. e• ••' '•' -,,.,,,"';' .. , .·., ,'¡ "o,.,·,:·,,.• 

contienen 1 a~ :hi~~~\~~Hf ·,·fe~~~-ª,M}{~,~:f ;;'.~;6;·{~j[;~~~~f ~~~~~:?;~~·.~~c~;~ a de 3 6 o 
y 1440 g no se: · · a.sxdiJ,efen'cfasftan'laltas•,en los --

. '.. .. . --~:~::·.~~':">~:~~,_'ó ~-1:;:;:~:'.;l!J;,~;.~ -~~;:·~~;·!2:~.·.~~.-:~;·~;;,~.-- _-.;; : --.. 
ren<l imientos ,':·· ,,"·•:::..'''·" ';f''"'':"''':' ':Y"i:·~:.,.,,,,. 'L 

Al revisar_ 1~ •. iiJ~1~~~-~}~~ij!,~fü~t~~~~~\~~/:e{~~dfft~.~ ;~~~as de - -

rcac e i6n · te~~~~~.~~h~~~.it;~~~~{e,~¿~.~~!Jl~~~l~J44i~·f,~~~é~~~~L: • 
Para. la ;pa r'teic:cA:)l~e,F;1'a\~lis~é5nia(C:~i(ií:a~;.ú15\!)iiJCi'5Crendimie!! 

:::u::. p~:d:1:;~~Ht~!~!~H~~:~tr~~:f tt~~f:)t~i~~t~~~~t~t~M~~t::p::::~ 
ra y esto s~ v~ .'~l'a~~~e~te :r~~;~~~o de' 'Jt~~i~-i~' ;·i producto 

crudo de ·reaC:2~.é>~~;~ri'..~~~~·:c; ;t~~·;•jii'~!~.~ri~'Úf~;{'.~~·~\X~~i":i~:ói"ando una 

mancha. de. ac~'ú'e'•y•Y.~J.}ri~{t'()]_·:.'i;i·.~~téh'id~ ri~'j~~·~i:il.Üfé': impuro (es 
-;~ . --~'-- - - . - - ~ :,,¡· ·-~.;-·;·,·,,--:;o-e-.-'- '.·, ,. ___ _ 

probable_ qu'e%~r~'{!~~.~i'6~(1;:I;{\1e .o~i~~EI~til'·~·t~. :t·z 
Se tr;n~f:;:~ ·~~:n·: p~r-~e·-~ei ~urf~n~t~ J~ J~~{~·'·a nafta le-

ne, pues la r'Ja~c.Í.ón de sulfonación es reversib1~'.~n;presencia 
;_·; -:.,, ·:. 

de vapor· de agua~y medfo ácido.· Pára evit~r-;esta:posibilidad de 

disminuir el rendimiento se mezcla la sosa diluida con el nafta-

lensulf6nico para neutralizar el ftcido que pueda contener; al ca 

40 



lentar esta mc'::cla en el reactor se producen burbujas o una efer-

\·ccenc ia la cual ya Tyrer' J¡¡ informa y propone agregar agentes 

anti.espumante<;< como sulfitos o sulfatos para disminuir In forma-

ción <le espuma. 

Dcspu6s Je la eliminación del agua se forma una masa granu-

1 osa la cual funde poco a ;Jlc>co al _al_ca11zar. la t()mpqratura de 

3000 

e ;,a formación de va¡iores.hla~cci:>~~sl¡.~u);e:• pe:ro.el •• grado de 

pi rol i sis· od.~/ox1dác;f~n co-nti¡}Uan; s: :\.;;e •• ': '? '\•·•· •• :e:: 

Al usar 'el aui:oCi"a\•e b~jb 309,~é >;.i¡~~~·- H~~Lyi~'.!. -~e~di mientes 

reales aumentaronconsíderáb1cmcinte;-:,iliú¿IJ'f~c1í.i"cJ0Yobtcn1c10 es de 

es nula o muy p~queña .. _rJrq&ªD~~~/s'.~;,éI~Qi:~l~~t~~I~hdo naftale­

no que es _a_Ú:¡¡s_t l'!l~P º.!12 .!Jl.~i~!~t~.SJ~~~~~~~~~E~cj,e_~Kt~1\~-~ J. nafta 1 e no 

y el ácido naftalensuifónico 'i. que 'rio'_{ü~;'y.~~ci~i.Ci6 ~or el fi 1 tro. 

Sí ai alcanzar la·fi;~;e~~iura ci:~··3oo~c-:~¿'";<li;mfouye la pre-
-- - -- -~- - ' - ~ e'- - ~ -- ~o::_- '""-=''-."""""" --~-¡ ~;'7'~,-0.0':-·-~ºC-~-c-

S Í Ón hasta roo .rS,i'.~,~~f~~~A.;~§i,osfü~'t,cpf~Í5:o,s_R~'~'?i~~i:? y a1 c1i-

so1 verlos se :fo~iiiii" "rlueva!neritc_,lii'.::máricha;'uci• ácéi fo•'.e11·· la super fi ~ 

cie, i ndíc~ái6~,~~ ~~;'. sé~~~~§~1iit~~te'fi;{ ~f'i~J~,k~t sí se logra 

separar est:t ma~~h~,4~ afcJt:e·~.>·-"c!csílu&s tse ;Fre~{r'l'i~, e1 na rto1 
;,{\' 

con H2so4 At 5.o(;' e.l.rya.~.\~.~: .. oii't,criid~. /e{: ¡,¡~.t~~'l{t'e~6lfro · Esto in-

dica que si llax llláteríd dci ~xíclaÚÓri ar ,J~i1{~dr'~J:.·:~eactor 
abierto. 

El curso de las reac¿iones de metil isbcianato con naftol 

se siguieron por medio de cromatogrnfía en placa fina. 
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A temperatura ambiente y sin catnlizndor, la reacción es -· 

lenta pero con un ligero calentamiento (25·30ºC) aumenta la velo 

ciclad de la rcaccidn, si usamos temperaturas superiores, el rcn-

dimiento disminuye porque hay p6rdida de metil isocianato (pcb. 

39°C). 

El efecto catalíti_co de los catalizad_ores ps prácticmnente 

el mismo. Dado que es ni~~- ftlcil ;ciliminár la frietiT amina que el 

A1Cl3 y SbCl)~>aunq~c e~~º: ).o -~~l~st/ir:<:i~'--rigilraXh)-ia _triet i 1 
__ ,), --· .- .• - , .. >·:·-·-- :·- ; - ---:- :- ' ,.-;:;_ ------

amina es u~~' dci;ia~ bii's.e{fco_ri;~~·>;IJ-1"-~{q?t9. éatal Üico; en estn 
:; ·'. . ~: .'::.' "·· . _ .. 

reacción pare¿~- no' hab~'r tÍif~~iih'lia:> :_-:;+. __ . ~ // 
En 1 as primeras r~~C:éi~~és' el ~ar ha rili ~e ~e~~i s-~~li zó pero 

·~~: ... , .-/,_' 

no se consideraron los residuos effJ:ás_ágJas maclrcs: .'_Lás rcac-
, . ·,·.. ':.:. _ ......... : .. . 

e iones s.igüientcs~se )lc\'aronca-caJiqchasta sc'qti~d~dp~ra _ver _el 

peso del prAc!tÍÚ~~ ~rli~c!?lY;_P§}5(cJ·loÚ~~fo~hn~ei;:r~c'jÓ~t~nzacio­
nes para tenéi-'~1a míiima -~·6r~~Xa d~'·;~dduc~o; ~e~~~~U~fos mas 

-·. ';_--. :>- .~ _.,_~,. 

reales. {;º. e;~;~: -_ ~\ úL-.~:~;,_J-~:··_ --.~--- <~·~.:_, 
can;i~ad~~.Ína)'.oi-es,de ;~ac~ivo~·. ~()~ err~r~s~dcl. cxpc­

r imcntado_ disminGj~~;-J~t:d¡~c ve claramente en la t1~Í.fo~midnd 
Para 

de los da tos ·a ü~a J~c'~1/~a)·6r·; paf a fa obtcn~Íón -'dCLcarbari 1 
. '. . . . . : ., 

el rcndimicnt6~~ ia,rca¿cióri es de un 
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CONCLUSIONES 

1.- Para la sulfonaci6n se encontraron lns condiciones 6pti­

mns de un intervalo amplio de temperaturas y tiempos <le reacción 

que se reportan en la- 1 i teratura. Estas condiciones son: 

Para 36 g de ~nftaleno 33 ml de tt 2so
4 

al 98% 

temperat\lrá dé so• e 

-tiempo.;rea'cd6n :4 horas. . . -. . - . 

para mayor. ~apaC:id~d ~d~ naftaleno hay c¡Je aumcnta]";cla c_antidad del 

:leido e indutil" -la cristali:rnC:fón del níedib_ d_c réaÚi6n para no 

tener problemas -~~~ &,agitaC:ion. · <: - >·---. 
2. - Par.a la' fusi6~-alcalina se -engÓ~tr~;()~ las condiciones 

llptimas dentro dé ls~ill~~e~valos qüc 1~fi¿1)~~'i:6'~{~!J;.-se encontró 
.' ~-:. ·;\. 

que s1' no se usa elreactor cerrado. hay 'oxidación de la materia 
-·------ - - ~--- --- -:e----""- ---·- - ---· ___ ,_, -- _, ___ . ----'"----'"-~~--~"::'~--=-'.:·'.=;;::-_~~.::--"--

reactivo: 

3.- Para la 

: ··---;:~-~-~-:- -. - . , __ 

'e- ::;"f~_,'-~ÓOºC 
- •fremíio:~cíe'fc~-c:C~6n~ ;62iloras 

·r:r~s'iói11 
- - ';'' / • ·---- ;·'ºº · ,·-\:'., _, '.--·- , _ _ _____ ps_1 

. Q5ri~á{á1 ¡4¿~~- --· ·--·- m'.:16~ g 

obten¿ió~: do,'c!~i~~¡.{i• si';;;-~~bntraron las condi-

--- -tiempo de- reaC:Cióri' ·'30- minutos 

catalizador ct3N 2 ml 
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