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INTRODUCCION

E1 1-naftil carbamato de metilo o carbaril es un insecticida
de amplio espectro,'su uso estd muy dlfundldo cn México y sec im-

porta totalmente.

En trabaJo anterlores (patentcs[

r1nc1pa1mente) se han infor

mado 105 parﬁmctros que se deben contro 1a 51nt051s de car-

baril, pero los,

ntervalos de’temperatura' pres 6n, proporcidn

de react1v05{

1- naftol a partlr d :
obtencién dc carba il17a ftir‘dgﬁmctil*iécciaﬁatd.y 1-naftol.




ANTECEDENTES

Las rcacciones del naftaleno son de tres tipos: sustitucién,
adicién y ruptura de anillos.

La oxidacién directa del naftﬂlenbkcon aire ybcn»prcscnqia
de un catalizador de vanadio o de titanio produCe:anhidrido fta-

lico. S ‘ 7
' Va0«
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La hidrogenacidén del naftaleno es mas fdcil que la del ben-

ceno, se puede-llegar a obtener los derivados di, tetra, hexa,
octa y decahidrogenados.,
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El naftaleno en dcido sulfiirico ‘concentrado produce a bajas

temperaturas elrﬁcido‘1-naftn1ensuif6hic6 principalmente y a altas
temperaturas el Z-naftalensulfénicd;i]Los dcidos que contienen
dos, tres, éuatro grupbsysul[énicos s¢ obticnen con HZSO4 que con

ticne hasta un 70% de 0.
- SO

—teesse 00
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Los Acidox sulfénicos pucden ser transformados a los corres-
pondientes naftoles por fusién alcalina, La sal alcalina del naf
tol se disuleve en agua, v el naftol se precipita mediante ¢} pa-

so o de una corriente de CF. S de S0, u través de la solucidn.
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E1l cloro reucciond con ¢l naftaleno sin la adicién de cata-
lizador dando compuestos di y tetraclorades, que calentandolos
i Y v
pierden HCl y fdacilmente forman el 1-cloronafraleno y el 1,4-di-

cloronaftaleno.

En presencia de FeCI3 da lugar a la sustitucidn: todos los

iromos de hidrégeno pueden ser reemplazados por haldgenos. La

cloracién del naftaleno fundido d4 policloronaftalenos hasta 1lle

gar al compuesto octaclorado: S,

El naftaleno reacciona.fdcilmente coanNO fofmqndo _compues

tos mono, di y polinitrados,. La‘ 1cacc16n con un me cln sul féni

ca al 80% y a 50° c produ;e 1= nltlona taleno el cualrpuede ser - -

convertide en su amina con,una~1edugpx

- Hbz V1.1

QO 00 —— 00




ACIDO 1-NAFTALENSULFONICO.- Desde 1819 se sabe que al calentar

naftaleno con HZSO4 se producen dos isémeros monosul fonados; en
1870 logran separarlos por medio de sales, A causa del alto ni-
mero de isémeros que se presentan para los dcrlvndos del nafta-
leno, es mucho mas compleja su separacidn, por lo que general-

mente es descable obtener el der1vado monosulfonado llbre de --

sifémeros. a qu1m1ca de sulfonac16n ‘del. naftaleno ha s1do estu-

diada extenSﬁmente por gran’. numero dcr adores durantc mas
de un 51g10,‘51n embargo, Armstrong y anc‘2 tlcncn mayor mérito
por las ;nvest1gac;ones‘tun 1mportantes,11evadas avcabo a final
del siglo paéado. Estos invésiigadores estabiéciéron,la regla,
. P
a la cual no se le ha encontrado excepcién, de que ninguno de -
los grupos suifénico puede ser introducido directamente en posi-
cién ortﬁ, ﬁdra o peri respecto a un grupo sulfénico existente,
demostraron el niimero posible de is6meros entre los ﬁalculnblcs
tedricamente. La tabla a continuacién muestira los dcidos sulfé-
nicos teéricamente calculables y realmente posibles bor sulfona-

cién directa



PRODUCTOS TEORICAMENTE -~ OBTENIDOS DIRECTAMENTE POSICIONES DE LOS

POSIBLES POR SULFONACION (GRUPOS SULFONICOS
Monosul fénicos 2 2 ’ Alfa y Beta
pisul fénicos 10 6 1,55 1,65 1,3;
2,65 2,7, 2,5
Trisulfdnicos 14 3 1,3,5; 1,3,6;

) 1,3,7
Tetrasulfdnicos - - 22 1 1,3,5,7
Pcnrnsulféniqosrfl 14 : 0
chusulféhiﬁoggr 0.

Heptasulfénic 0.

Octusulféniéos

Otra regla

tomo :la posi

ha dcmogtrhdd Ambler

sulfénicos tambié

su]féniéo‘pof
diluido.y a'él

minados: mas:f

respecto al

(1)



REALTIVOS

sogid
A H,0

sop¥t

Cambios de la encrgiaiduranteg1a”formaci6n de los
icidos 1.y 2'naftalensulfdnicos

La energia?d

es menor que Ta

vacibn Eg :Té

mas cstablefQU

ble, por 10 qu

1- naftalensulfé

producto’ ‘de’’s
baja (la ‘del’

el producto s

peraturas elevadas
bido a 1la baJa energla del 1somcro ‘en'la pos1c16n 2 A una tcmperatu'”

ra clevada existe un control termodindmico de los productos y a tempe



rat‘urﬂs bajas ¢l control es cinético,

Los factores quec influyen en ¢l tipo de productos formados y
en ¢l rendimiento en la posicién 1 y 2, en la sulfonacién del naf
taleno son: cantidad ‘del dcido, concentraci6n del ‘d4cido, tempera

tura y el tiempo de reaccibn, A medida ﬁugrlaAtempérqtura de la

sulfonacién aumenta,.10S. grupos
parecen:y. so
2. ya por

Generalmen

somero-1 sc
pucde 1legar a‘disulfonar:-si son:utilizados tiempos de reaccién

grandes, ya sea clrl,S'y]éiél 1}6?disuifdnédos pheSto que el 1,5



facilmente sc reagrupa para darnos el 1,6 disulfonado. Un diagra
ma de los posibles productos disulfonados se puede apreciar en la

siguiente figura:
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FIGURA 2

En el trabajo dc J. W. Cotton?® (1929) se dan las mejores con

d1c1ones para 1a obtenc16n del l antalcnsulfonlco 11bre de 2-naf

alensulf6n1co, pero con pequenas cant'dades d :y/o 1, 6 d15u1

.20 a 25°C.

“‘Ilegar a

cant1dad de

tlempo ‘de reacc16n recomendadu es.de 20 a

25 horas para que 1a reacc16n se complete.



flay mucha variacién en cuanto a ticmpos de reaccibén y propor
cién de los recactivos para obtener cl mdximo de rendimiento del
1-naftalensulfénico,

E1 1-naftilsulf@nico es una masa cristalina de pf. de 90°C
poco higroscépica, ficilmente soluble en agua y. alcohol, dificil-
mente en eter..  Se descompone en 5c1do sulfﬁr1uo y naftaleno al -

Lalentarse en. sulfﬁrlco d11u1do 'n amalgama de so--

A; calentar-
5f;#1ensu1f6-

naftol; como

H ;so; X;l\\;Kto
a

S04

W260qa
a

&o34

08 —=— 05
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1-NAFTOL.- Son cristales con brillo, prismas monoclinicos
planos con pf. 95.8-16°C y un peb. de 288.01°C/760 mm Hg. Lige-
ramente solublec en agua caliente, se disuclve fdcilmente en di--
solventes organicos y en alcalis Con olor fenblico, volatil con
vapor de agua, se purifica por sublimacién,

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

se¢ en las reacciones que.los indican a continuacién:

sop 04
1
wuz ! arscamm
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FIGURA 3

De las reacciones de’la=I"a 1a V, el método.mas econémico y

Llegando a rendimientos

de un 90 a un
1929 hasta qﬁé—Un16n;¢arb1dez
en1959 (reaccidn VI),



Para obtener 1la naftilamina debemos partir del derivado nitra
do y después reducir, podemos continuar hasta obtener la sal de -
diazonio del naftaleno., La naftilaminn sec calienta con dcido sul
ffirico diluido a 200°C bajo la presién generada en un autoclave
Jando un producto del 94 al 95% de rendimiento. A partir de la

snl de diazonio es mucho mas ficil la obtencidén pero.implica mas

intcrmediarios. Industrlalmente es mas comun obtener la amina

se tratawla

los dériyddo : logc ¢ uedc obte-
: un au-
fosfav
to o carbbﬁ 2 §;37§°C en
un nedio” ac : s bastante b £ oD a-oxida-
cién “la:tety : _;‘uso7sin

zan.cataliza

ombinaciones,

ademés que

revisar: toda

miiy :bajos;

ienos ren-

d\mlentqs

rydncién del

naftol, aun‘ 0. pero no con

buenos rendlmlen todo. que re-

porta rendlmlentos bastante bucnos, asi tambn D Tyrer“ hace mo

d1f1cac1ones para produCLr mejores. rendxmlentos Yy reducir el --

1



costo de operacién en la obtencién del 1-naftol,

El método de Cotton\consiste en introducir el naftalensulfé
nico seco y crudo de la reaccién de sulfonacibén, con sosa al 98%
en un autoclave equipado con agitaci6n mecéinica, que se calienta
y sc¢ cierra y se calienta gradualmente hasta alcanzar una tempe-
ratura de 230-285°C, Esta temperatura se mantiene durante 6 horas
que dura la reaccién:para completarse, se enfrfa exteriormente
para dismiﬁgifilaipféSiénvaicanzada,,?e abfg'éljaﬁgéciaye y se le

adicionaiagua para:remover el fundido,:s tranilosis6lidos in-

" fusién

B'c ‘hasta desap
mientras que ‘el ‘naftalensulf6nic

cnfria/yrfiltfa~55te se

Aldunas modi Ficacio

proceso llevaron a Tyre

solo usar 1afmitad'd‘

separa del agua por destilacién o extraccién con disolventes.

12



ISOCIANATO DE METILO.- Los isocianatos crgdnicos son com--

puestos en los cuales el grupo isocianato (-NCO) esté unido a un

radical orgﬁnico, siendo.clasificados generalmente como esteres

del dcido 1soc15n1co,;51endo c1a51f1cados generalmente como este

SCaUSar g1ra-

fosveno., Tamblen sg --

y-las reac-

y de‘Lossén

“mostrd que

fosgeno dd

odificada por

Gattermann y Schmidt quien 1f1rm6 obtener un producto casi cuan



titativo de metil isocianato por su procedimiento, ¢l cual consis-
te ¢n tratar el clorhidrato de 1la amina con fosgeno a 250°C obte-
niendo el cloruro de metil carbamilo:

H3C-NH2.HC1 + C12CO — HSC-NH-CO-CI

luego se descompone. por calentamiento con cal para dar el isocia-

1empbsidefpcrmanén¢

con la amina:relativamente:largos, Postcriormente

el drea.de’cc

cs de niEfqmcl;de 1716 :de pulgada)’
de reaccibn por ﬁhftﬁbd»derﬁymmral cua1‘se,1erfédu¢elﬁn extremo

hasta | mm, El vapor de la amina entra a la zona dec reaccibn a

14



través de un espacio anular entre ¢l tubo de entrada y del reac-
tor al fosgeno. El tubo fue dentado internamente para hacer mas
turbulento el flujo de los gases. FEl bafio de sal I para calen-
tar el vaporizador H se calentd a una temperatura de 100°C 6 sea
por arriba del punto de ebullici&n de la amina que se use, en -

este caso.metil amina; ,Una cantldad pesada de la amina se colo-
s 1al
'y

ca en el La:pre51d“ del nltrogeno (z
1. reactor K
por - de nitré
tador de la

fﬁe la- forma

debe ser adecuadamente mezclado con e1 ~fosgeno.> (2)'La zona de

reaccién debc ser cﬂlentada bastantc para‘evitar la separacibn

15






de productos de reaccién de la fase gaseosa en esta zona.

la amina

amina.

chero. ~J:
L.- ‘sali

cibn.N




Los isocianatos.reaccionan ficilmente con una gran variedad
de compuestos orgdnicos y pueden rciaccionar con ellos mismos tam-
bién.

La estructura electrdénica del grupo isocianato indica que

puede exhibir las siguientes estructuras resonantes:

R_ﬁ‘c_;a G_—" R—‘d:c:é D e — R‘":Q—..O..'.

El tipo de reacciones que sufren los isocianatos son adicio
nes al doble enlace carbono-nitr6geno. En las reacciones involu
cra compuestos con hidrbgenos activos, o sea. aquel que puede ser
reemplazado por‘spdio;’ésfé,hidrpgcnp ptach al nitrégeno del iso

el:compucsto ataca al carbono carbonf-

R-N=cmo A+ WO

Ve N
o PP T
R-N=e=0 4 BInH-NHEQ _R=N-C 3\:
[a)
= N-G: - 8 -ﬁ}
R~N=c=0 =+ Wi » R?_ W
W "



Los isocianatos reaccionan fdcilmente 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-
ces menos rdpido, en funci6n de la acidez de los protones del al-
cohol, Asi también muestran un cierto ecfecto en la velocidad de
ln reaccibn por impedimentos estéricos, = Sin embargo los alcoho-
los terciarios y 1los fenoles}puedenﬁSerica;ali;ados por dcidos o

bases tales como piridina, trietil-amina;

el eterat

bados.

18



Otra forma de obtener el carbamato cs la formacién del clo-
roformato’ el cual se obtiene al hacer rcaccionar fosgeno con
compuestos hidroxilicos a temperatura ambiente o menor, dando --
muy buenos rendimientos. Se prefieren las bajas temperaturas pa
ra minimizar la formacién de carbonatos. Sec¢ pucde facilitar la
reaccién 'si se lc afiade una amina terciaria y {ormar asf el clor
hidrato de-€1lla,. Posteriormente se nd1c1ona 1a amlna y de esta

forma se llega al carbamato.

agua del carbami’ b insectc civo en;qlgodﬁn,

vid, tomate, ch11e, hortallza<, 10 umbfeg; etcyy maiz, sorgo,



papa, fresa, cafia de azGecar, arroz, tabaco, melén, sandia, manza-
nos, frutales. Su espectro de accién e¢s muy amplio, a continua-
cifn sc dan algunas aplicaciones especfificas y ¢l tipo de inscc-
tos a los que ataca:

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

chapulines, grillo, bellotero, chlncheslygus, chlnchc manchadora

conchuelas, pelo de(b b

hectirea.

Tomate,.'c

sandia, col.broco

a2 Kg por"
Maii 

riadas.

Es compatible ‘con lh'mayoria‘dc‘losﬁinsgéticidas y-fungici-
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PARTE EXPERIMENTAL

PRIMERA FASE.-'-Sulfonacibn del naftaleno (escala 36 g).

Para mantener constante la temperatura-durante.la reaccién,

dentro de un_raﬁgdﬁd £”12C; se-usﬁ.dﬁfnparat ‘GCA.Precision -

temperatura :
dividido-y
de un agjfﬁ

de recaccid

ta, se fil
95°C. 'Las rea e,
50°C) y a tres tiempos de Teacci6r

tados de las;éulfohacicnés,ll:vgd

la Tabla 1

22



TABLA I

Escala de 3¢ g de naftaleno (sulfonacién)

rcaccién Producto ac. sulfénico Residuos de cloruros crudo real®

crudo en aguas madres naftaleno

(g) (g) (g) (§))] (%) (v
40-2T1  45.72 4.59 “-- 0.45 77 70.7
50-3T1 . §1.73 2.88 .- 1.58 . 82 80
40-4T1 i 58.9
40- 2T2 .50, 87.5
40-3T2‘,'ff" 74.2
40-4T2 81.3
40-2T3 7 96.0
40-3T3 110
40-473 98
40-2T4 85.3
40-3T4{i7 : 88
40-4T4 7% 99
40-2T5 101
40-3T5 112
40-4T5 13
50-2T1 98.9
50-3T13‘L; 98.3
50-4T1. 6. 96
50-4T1 -
50-2T2 88
50-3T2. ©76.5
50-4T2 03

*Los % reales no estan corregidos por. la presencia. de productos di-
sulfonados’ y/o presencia de hiimedad.



CONTINUACION TABLA 1

Reaccién producto ac, sulfénico residuos cloruros. .crudo real¥*

crudo  en aguas madres naftaleno (%) (%) (%)
(g) (g) {(g)

50-2T3 72.7 5.08 0.5 0.35 97  92.8
50-3T3 66.6 2,15 0.62 1,13 105 103
50-4'13 56.18 3.99 1.35 4.1 87  86.6
50-214 69.8 6.99 0.4 6.96 108 107
50-4T4 . 75.00 T -e- e e 15 -
50-2T5 74,6 ' : -
50-3T5 0 7 .-
50-4T5 e
50-2T6 .
50-376 -
50-47T6 4. e-
50-2T7-,v,ffﬂ -
50-3T7,;i k ‘o
50-4T7 © ---
50-2T8 .
50-3T8 " -
50-4T8 - ---
50-2T9 .-
50-3T9 s 02,8 ---
50-4T9 . 62 2.3 ---
50-2T10 - 57: 98,0 ---
50-3T10 65, 96/ ---
50-4T10" 7 66%5" ¥ S 106:8 -~

Lm‘xmero de ‘reaccién

tiempo de reaccién(horas)
temperatura de reaccién (°C-)



Sulfonacidn del naftaleno (escala 360 y 1440 g).- Se sigue
la misma técnica que para 36 ¢ con 1a cxcepcidn de que se le afia
de naftaleno poco a poco (1 hora) y se¢ lec adicionan 400 ml de
HZSO4 en lugar-de los 330,kpara evitar la solidificaci6én expontd
nea de la mezcla de reaccidn, ademds se  puede inducir_ la crista

lizacidn si 1le adicionamos.cristales de,ﬁciﬂognnftq}épsulfénico

de una reacci anter
tidad de.

s¢ puedeniobserva

tiempo

(horas)




(nota a la tabla anterior) *Las muestras contenfan de=un-15 a-un
30% de agua por lo que tenemos aiin error después de corregir por
humedad,

TABLA 111

Escala de 1440 g de:naftaleno aiSQ?C~(Sﬁ1fonaci6n)

tiempo  Residuos de-naftaleno

u&ﬁ humedad % real

(horas)
4 93
4 99
4 100
linas se
(AY: manta de ca-

de solidi-

Cicar, para lo: cual hay,que aumenta a temperatura.. Durante

el curso.de la rcacc16n hay desprendlmlento de vapores b11ncos

de naftaleno y vapor de agua. - Al termxno del txempo de reaccidn



s¢ apaga cl calentamiento ¥ se le agrega agua poco a poco hasta

solubilizar la mezcla de reaccidn, sc filtra y se neutraliza con
HZSO4 al 50%. El naftol precipita en un intervalo de PH entre 7
y 10, se deja reposar y se filtra, y sc seca el naftol para des-
pués determinar la pureza por medio de una sublimacién. Los re-

sultados ‘se pueden.ver en ‘la .tabla IV,

',~Ndft01 crudo $crudc

=(g)

35.0
47.8
49.5
A
40.3
36.0
42.4
32.6

iémetioéyvél espa-

en este espa-

can t ato, colocando la~manta

de calént@ﬂiqntofengslgtub9~EXterno.;ﬂse’1eyagreg¢ la'sosa dilui

da y eiaﬁaftdiénSulfdﬁéto de sodio-con un 20% de humedad, se -

27



agita la mezcla y poco a poco se va calentando y evaporando el
agua hasta que adquiere una apariencia granulosa, se aumenta la
temperatura a 300°C y se procede de igual manera que en la parte
(A). De esta manera se disminuyc considerablemente el despren-
dimicento de naftaleno en forma de vapor y vemos un aumento del

nuftol crudo en la ' tabla V,-aunque en:-realidad el porcentaje es

bastante bajo,

de- agua par

pita el naft

28



tiempo
(horas)

TABLA V

Reacciones de fusién alcalina €3]

NaOil
()

Sulfonato
()
180.5
153.0
204/°

180 -

nafto
crudo
(g)
69,85
82.16

55.2

83

1

naftol
puro
37
45
20
35,

crudo

(%)

62

real

(%)

32.8
46.75

18/°



tiempo
(horas)

Py
&

w w w ™~

TABLA VI

Reacciones de fusidén alcalina a 300°C (C)

NaOH
(m1})

400
400
400

230

sulfonato de sodio naftol crudo rendimiento

(g)
62.5 44.5
55,55 ‘ 39,36
83 , 58.8

79 i l5559

55,55

30



TABLA VII

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

tiempo. . NaOlf Sulfonato de.sodio naftol cgrydo  %crudo, % real
(horas) (m1) (g} (g) ‘ o
4 300 230 75 54.4 62.5
4 300 230 77 55,9 64.15
4 300 230 70 50.8 58.3
6 300 230 81; 588 675
6 300 Coo2s00 86 71.6
. T o

3 230 5', 5 .,'L 72'5

g de’ naft y:trietil

amina; Los resultados s€ muestran en 1as tablas VIII y IX al fi-

nal de 1la u1t1ma podemos ver 1ns solub111dades del naftol y del



carbamato, revisandolas se eligen disolventes en los cuales la so-
lubilidad del naftol sea grande y la del carbamato pequefia para
rccuperar el miximo 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 evaporacifn total del disolven-

te, se .pesa la.cantidad de naftol 6, de carbaril que se disolvié.

32



TABLA VIII

Reacciones de¢ obtencidén de carbaril

Tiempo temperatura metilisocianato

(horas) (°C) ¥ solvente (ML)
6 ambiente 2 en benceno

18 ambiente 2 en benceno
2:30 50 2 en-benceno

4 50

2:20 25

3 25

2 50

e

condierhr 1

en-benceno
‘en-benceno .’

benceno

(5 g de naftalcno)

catalizador P/crudo Rendimien

(g) %
--- 4 50
--- 5.2 68
.-- 4.7 60

Solvente:.:
benceno

tolueno.

c C14 R

CHZCI2 t2401

CHCl3 16,5

(92
(¥}




La

Explicacién a la Tabla 1X

Reacciones de Obtencién de¢ Carbaril

Disolvente - (ml)
naftol (g)

tiempo (Hprdﬁj

tri¢tiléﬁ1na‘(m1)

aporacién’ total, g)

peso del product

Tabla IX:se¢.en




S4B LI 1A

A B C E F G H I J K L M N 0 p
benceno-30 5 . 3 50 6.9 5.22 1,24 .22 98 95,5 5,19 1.19 ,116 6.5 03,27
tolueno-30 5 3. 50 6,68 4,94 1.21 .18 95 91 4792 1.15 184 6.26  89.75
benceno-30 3% 50 6. - 2 5 : ' ' 6.40 98.406
tolucno-30 6,90  98.89
€ C1,-30 6.82 07.77
C Cl,-25 6.82 97.77
C C1,-50 6,43 921
Cely-75 6.20 90.14

tolueno-30: 6,23 89.33

CH,C1,-120
CH,C1,-120

CHC1.-250
3

CHC13-250

CH,C1,-250 i

CHC1 - 120
I
CH,C1,-120
CH,C1,-120

2
Lk
w7 -
CH,C1,-120 500

225 92.94

4 3113 s . . . A a
8 ¢l naftol utilizado en estas reacciones es impuro (90-95%) a difercncia de los demiis que son mas
NUros . <e Nurificaran Nar c11hlimarmrifa 700 A8



METODOS ANALITICOS

Se hacen las siguientes determinaciones:
(A) ‘Por ciento de cloruros en la sal del #dcido naftalensul-

f6nico que coprecipithn y alteran el rendimicnto.

(B) Porcéﬁf‘je

guienté;

y una.soll

dicador:se cor

nes.tan-ba




Se repiten tres veces cada una de las titulaciones para cada
muestra. La cantidad de cloruros determinada varfa de un 3 a -
.15% con un promedio del 1.8% de NaCl.

Para las determinaciones de los isfémeros a y B se usa en un

aparato de infrarrojo de rejilla Perkin Elmer 337.

Para las’ determ1nac1ones:def

ivos de los

Se .usa pureza -al ser

la mas confiable i X e.94.5% minima al va-

riar inif

' ultrav101e-

tase mide la absorbancia de las aguas madres; Se toma 1 ml de
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las aguas filtradas del precipitado de 1n sal del dcido naftalen-
sulf6nico y se afora a 100 ml, se lee ¢n cl espectrofotémetro la
absorbancia a una A de¢ 275 nm y se calcula la concentracién por

medio de la relacifn:

donde C= concentracién-de’-dcido

A

absorbancia de la muestr




DISCUSION

La série de feacciones‘de sulfonacién ﬁostradas en la Tabla
I se 1levaron a cabo con naftaleno R.A, y las de las tablas II y
TII con naftaleno técnico (bolitas de naftalina)., No hay diferen
cia notable cntre uno y otro, tan solo las diferentes coloracio-

nes del medio de  reacci6én debida al diferente grado de impurczas.

Para las sulfonac1ones a escala de 36 g 1a 5011d1f1cac16n no

UZSQ4’se;§1sm1nuye;

tféwéiiu1do, : ‘que puede»destru1r completamente al producto

cuando se seca en-la estufa.



La causa dc los rendimientos altos, aGn después de conside-
rar el naftaleno sin reaccionar, y la cantidad de NaCl que copre
cipité con el producto; puede ser la formacidn del producto de
disulfonacién (1,5 v/o 1,6 disulfonados), pero los porcentajes

que se reportan en la literatura (1) no son mayores del 5% bajo

las condiciones a las:cuales.estamos. trabajando' probablemente

t1'1n cantidad

1a 95 que
‘contienethas m alé”de 360
y 1440 g no
rcndimiéht&s.

Al rg?1sarvla T

1b111dad de

d1>m1nu1r cl rcnd1m1ento se.mezcla la sosa dL1u1da con: el nafta-

lenbulfdnlco para neutrall_ar el 5c1do que pueda contener, al ca
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lentar esta mezcla en el reactor se producen burbujas o una efer-
vecencia la cual ya Tyrer* la informa y propone agregar agentes
antiespumantes como sulfitos o sulfates para disminuir la forma-
¢ién de espuma,

Después de 1la climinacién del agua . se forma una masa granu-

losa la cual funde poco:a lcanzaTt:la temperatura de

grado de

djmientos

nido cs de

una’ pureza' d d/oxidada

es nula o muy pequef

sién. hasts

oy cal-di-
solvcrlo§7 ~shperfif
cie,fih&i;ac1on ‘éé:1°ﬂrﬂ
separér{“ fnéftol
con‘HZSQ '
dicafqug’s
nbicrto.r'¢ot
causa“por-

El curso ‘de laéﬂréaédiohés de métil‘isbcidnato,cdn naftol

se siguieron por-medio de cromatografia cn placa fina.



A temperatura ambiente y sin catalizador, la reaccibén es --
lenta pero con un ligero calentamiento (25-30°C) aumenta la velo
cidad de la reaccidn, si usamos temperaturas superiores, el ren-
dimiento disminuye porque hay pérdida de metil isocianato (peb.
39°C).

El efecto'catalitico de los catalizaddres cs practicamente

el mismo.+

ara la obtencidn de

accién es'de un 97%




CONCLUSIONES

1.- Para la sulfonacién se encontraron las condiciones opti-
mas de un intervalo amplio de temperaturas y tiempos de reaccién
que se reportan gnrld‘}itératura. Estas'éohdiciones son:

Para 36 g de naftaleno

35 ml de H, so4 al 984

“‘encontrd

la.materia

orgdnlck una: mol de

reactivos:

,-Oiml.

30-minutos

- catalizddor etsN 2 ml
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