MEMORIA DESCRIPTIVA
qnd 8e acompafie '
a la golioitud de
Ung PATENTE DE INVENCION por VEINTE AHOS en ESPANA,
a favor de
300, BOMBRINI PARODI-DELFINO, residentes en HOMA,
Corso Umbexrt I, n®, 267 |
) . por o
“PROCEDIMIENTO PARA HACER DISPERSABLES EN AGUA SUSTAN- -

0IAS SOLIDAS, POCO SOLUBLES EN AGUA",

Inventors D, Nunsio Peroisbosoo, de naoionalidad italiana,

(Gon prioridsd de la soliaftud italiana 444,074, solici-
tada el 1% ds Junio de 1948)
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~ agua, eventualmente con el agregado de agentes de disper-
t{oulas slidas dentro de un medio 1{quido.

aaf obtenida se dispersa en la forma desorita mas arriba,

' tanoias que son 8élidas a temperstura oomin, tienen sus ine

18829!

La presente 1nven016n se refiere a un proceso para
hacer dispersable en agua, en estado lfquido, substancias
8él1das que tienen una rednoida solubilidad en el agua y un
punto de fusidn superior a la temperatura ambiente, ¥y que
son solubles en dieolvontgquge no son el agﬁa.

| e un heoho blen eonooido que, & fin de conseguir una
d1stribucién satisfactoria em medio aouoso o sobre la su~
perticie a tratar, las substanoias intrinsecamente ingolu-
bles on el agua, poaran llegar a dispersarse en esta, sl ee
reourre a productos de dispersién apropiados. &n ouinto'g
la aﬁbataneia a digpersarse, sl ella es liqnida a la tempe~
raturs oomén, la dispersidn se efeotuard en forma de una
ehulsién, e3 deoclir de una dlspersién de pequefias particulas
1{quides dentro de un medio 1{quido; sin embargo, si ella
es 8flida, se podra operar con a¥reglo a dos prooedimientolsf'
ya sea se muele finamenta la sustancia, con o ain ggregado
de materiales inertes, o se preoipita de tal manera que la
misma se gepararé en partioulae’diminutal; o sino, pof medio!
de' 0tros métodos se transforms en part{oulas muy pequetias,

las que, simultaneamente o sucesivamente se dispersan en

sién, En estos casos, 10 que se obtiene es una dlspersién

en forma de “suspensoide”, es deoir, uns dispersién de psr-

" Por otra parte, la substanoia slida podré disolverse

en disolventes apropiados, después de 10 oual la soluoién

y constituye una enulaiGn en la que las partioulas disper-
sadss son 1l{quldas, y ss forman por una 'oluaién de la subs~
tancia sdlida en el disolvente. '

“bog dos ailtomag. oonogidos para'la digpersidén de’sdbs-

convenientes, y més que todo ocuando ge trata de substangias
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&n anbos casos,lo que sufre es la economia del prooedimlento.
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gque tienon una aoelén 1nseotioiaa, antioriptoganloa -3 otra
similar. _

£] tipo de 'lnspensdidg', aparte de la difioultad ¥ _
el sosto 1nroluoiad§| para oitdnor un grado tal Ao’finura
de las part{oulas sflidas como para asegurar ina dispersién
de sedimentacién quy_ienta, tiene ademis el inconveniente
que, una ves que el agua ge ha evaporado, la subatancia dis-
persada se deposita ienoillamente aobre todas las superfi-
oies tratadas, o en el mqjor ae los casos, se mantiene adhe~

rcnti a diochas snperfiaies_oqn ayuda de Jog restos de un

agente pegador que podri disolvermse en el agua contemporie
neamente, ¥y que, ademiu,vsiendo soluble, permite la eliminae
oién por lavado del depdsito aonatituido por la substancia
misma, ouando oantidadea adicionalol ae agusa entran en 1.3 T
taoto con las supor!leiel tratadas.

E tipo de “suspenaoide”™, al 1noo:porarno, requiere el
empleo de dilolventou, los que en mughos casos deberan usare|
se en proporciones elevadas, o oleglrle entre 108 mis costo-

IO-,‘Q fin de consegulr una concentracién mas bien elevada,

Ademis, oon miras a aplioaciones especiales, como ger el
empleo para el tratamiento de planzau, algunos de los digol-
ventes podrén ej;rcor'una a0oién ingonvenisnte, en oonio;
ouenoia de 10 cual la selecoisn de 108 disolventes es mas

bien restringida, Aparte de ello, en el caso de un depSsito

obtenido mediante la qriltalisaoi6h de 1las part{culas, una
v;: que el agus ¥ loe\dilolvontei.so han evaporado, no tend
adherenocia mﬁy superior a 1a gqus posee el ‘inspenaoida'?

ya qﬁé, oomo la oristalisaciin se realisa normalmente pare
tiendo desde la superficie sxpuesta al gtro.ds las part{-
culas sueltas depositadas sobre la superficie sobre la cual
la emulsidn ha sido aplicads, dejando finalmente un.depGiito

de oristales fAoilmente atizorbible por el agna,'ia que entre
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los oriltaloa y la suporfioio suby acente - generalmente hay
una capa de materia extrafia, )

Lags oonsiderzoionss gue anteceden tiemen valor espe-
oial con respecto a la splioaoi65 de losa OOmynpotOIvilltdtio

olidas modernos, que vienen por 1o general en c‘.atado séliaog

sin embargo, también pueden tener una importancis conside=-

rable tambien en otros terrenocs, oomo serla aplicaoién ae
materias antioriptogamicas, oosméticos, y en el tratado de

tgxtiloi, sto. -
Se ha oomprobado que resulta por 10 general posible

proparar emulsiones estables de substanoias, que son sélidas
a temperatura normal, haciendo uso de cantidades de disolven
tes inferiores a lai que ss requieren pura-mﬁntener ia mae
teris sflida estable en una soluoidén homogénes, a tempera-
tura normal, siempre que lga soluciones que pueden obtenery=

se a nna‘tomperatura superior a‘ia normal, tengan una tene

‘dencia dada, al enfriarse, a mantenerse en un estado de so-

bresaturacidn o de bajo enfriamiento,

Las soluciones de esty naturaleza se forman,dispersan-

‘d0 una soluoién, obtenida a una temperatura swperior a la

normal, en agua, por medio de agentes emulsifioadores ade-
ouados. v dc:ando que se enfrien con posterioridad,

Se ha oomprobado asimizmo que el agua a agregarse a la
soluoién oaliente homogénea, podrd emplearse también a tem-

peratura de ambiente, sin ningin perjuicio pars-el resultad

’ final.

Adomis. 81 el tenémeno de bajo entrianlento © de sobre-
saturacién de 1la soluoidn homo;ﬁnea,ao partida es de natu~
ralesa a permitir que el estado 1{quido homogéneo se man-
tinga a temperatura de ambiente por un perfodo sufioiente-
mente largo, entonces la emulsidn en agua puéde conseguirse
tanblen a temperatura normal, -

Se podr{a esperar, en base a los 0onooimientos reunidos
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hasta ahora en la materia, que en la emulsidén, una ves que

se ha enfriado, deberad iniciarse la formacién de cristales,

o por 10 menos la s0lidificacién de las m rtfoulas dispere
eadas, dentro de un espacio de tiempo 6Orrespondients al
que se aplioca a la soluoidn inicial, oon posterioridad a
su enfriamiento, para la fe:ﬁaclén de oristales o la‘aolidi-
fioaoiln, ,

' $4n embargo, las particulas dispersadas, en muchos ca-
sos, se mantienen 1{quidas sin la formncién de sélidos en
su interior, por espacios muy largos de tiempo, y uno pnhdo

obtener, de esta manera, emulsiones que conservan tal forms

de disperaidn duranteiaamanal, ¥ hasta meses; 8in formar

ningdn depSsito o solamente un minimo de depdsito. En las
emnl;ioneg de esta naturalelg la fase dispersada se bajoenw
fris o se sobresatura y.eete eatado me maﬁtiene por perio- |
dos de tiempo mucho mas largos que el tiempo por el qﬁo le
soluoidn sin digpersar oonnigub'manxenc:lersohreaaturadn °
bajoenfriada a la mism§ tomperatnrﬁ.

las ventajas Que se opnaiguen haociendo uso de un sise
tema de esta naturalesza de emulsién pa:a:erGnotos-e6lidos,~
gon de cardcter tanto econdmico como téonico, | |

Degde el punto de vista ocdnéntcc, obtenemos uhp‘79n-

taja poi el heoho de¢ que se requieren cantidades de disol-.

ventes menores que las que entran en la propsraqién de la»

emulsiones normales: - en un oaso limite, las emulsiones,

- pod¥an en oiertos oases conseguirse sin disolvente, aparte

‘de 1a fuersa disolvente ejeroida }or las substanoias eml-

sificadores agregadas.

Desdes el punto de -viatd téanioo, se aonsiguen las si-

. galentes ventajas: -~ en primer lngar; en todos 10s casOs en

que ello pudiera representar algin interds, podra elegirae

un &isolvente no daﬁino,!unnqus'ho poseyera una fuerza di-

golvente grande a tcmperatuia'notmal oén regpeoto g la subge
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. por ocontacto y la actividad del cual s e encuentra, por en-

de, en relscién {ntima con la subdivisién, - aplicando dicho|
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tancia o de las substanclas a dispersarse; por consiguiente
el oanpo de los disolventes queda as{ bastante ampliado
para su elecoién, ,

En segundo lugar, obso;vémos que después de la aplica-
cién de emulsiones similares sobre snpertioi;s 86l11das, por
tdda la extena16n de la eupertioio de oontacto, el estado
suy&raaturado termina ‘bastante rapido, y en el caso de la
formacifn de oristales, hay una adherenocia mis bien mayor
de los ‘oristales aef depositados, que la adherenoia que sc
obtiene oon 108 depbsitos provenientes de otron sistemas
de dLeporgién. » o | L

jor fenjmene en ouestiSn puede explioarse, consideran=
a0 que las part{oulas 1{quidas bajoenfriadae, al aplicarse,
poseen una tendencia a fijarse sobre las asperesas de las ‘
auperrioioa tratadaa- la formacidn de oriatalea, que pue-
de comensar antes de la evaporacién del agua y del disol-
vente, ya que estamos en prgsenoia de una solucién syper-
satﬁrada,'ae inioiarfa, del ladc de las part{oulas, fren-
te a la superfioie s86lida tratada, de ménera gque el oristal
orecer{a, manteniéndose bien énol;do sobre dicha supere
fiole. |

En tpioer lugar, obﬁervamos que, por lo\general, los
depSsitos oristalinos y gélidou as{ obtenidos poseen un )
é;ado de tiﬁnra superior al de los depésitos obtenidos
por otrog»prooedimientos. Bgta cirounstanoia~donanoo‘al
roalei doftodﬁs aqueilas propledades que se hacen evidentes.
en relaciSn ocon el grado de unbdivisi‘n de las substancias
eél1das utilisedss, | |

Por ejemplo, en el oaho~d; la aplicacidn del diplbroé

difenil-tricloroetano, un compuesto insectioclda que aotda

produstos con ayuda del sistema mas arriba expuesto, sobre

et
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mos claramente la eliminacidn de la 1n£eataoién'6on aésis

_un depésito inaeotioida més faoilmente oliminablo por los

nll-triolarootano.
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la oortesza de arboles infestados por inseotos, observarfa=

muoko menores que las que 8e requieren ouando olvmisno oome=
pvesto inseoticids ae‘aplioa'én forma de polvo -nscqptible>
de humedecerse (suspensoide) juntamente oon una permanencia
del efQoto mismo durante un perfodo de tiompd sunamente
prolongado no obstante el hecho de qus iaa cortesas as{
trﬁtadqa hayan guedado expuestas, durante la otapa experie-
mental, a nuemerosas lluvias y fuertes vientos. | ‘
La aplicacidn de emulsiones basadas en disolventes no
seria recomendable paré el tratamiento de los mencionsados
érboles, en vista del efeoto perndeioso que el disolvente
ejerceria en la oantidad requerida por la aplioacibén. Ademas,)
en analogia oon otras p:uﬁbaa Tealizadss sobre diferentes

luporfioida,'la exuleién basada en los disolventes dejaria

agentes atmoaterioou.
Los ejemplos que damos a oontinnacién sirven para explie

car eh forma mas olara el aloanoe de ia presente invenoiln,

sunque sin limitar en forma alguna el oampo de aplicacidn

de 1@ misma, - ' ,

- Bijemplo I, 40 partes por peso de dicldrﬁ-aitenil-tri-
olo;ofotano de tipo obﬁeroial. que en adoldnto llamaremos
0,D,T, se agregan, con agitado y ocaldeo moderado, a 56 partes
por peso de sulforicinato de s0dio 60%,

' Se obtiene asf una soluoién clara, qume, al enfriarse,
se ooagula, dentro do'unos pocos minutos de agitado, y en
aproximadamente una hora si se deja inmévil, dando asf{ una
masa sélida, cerosa.

Al examinarse con mioroscopio, esta m,a. resulta oontee

ner una gran ocantidad ae cristalea pequenos ds dieloro-dife-

A oontinuacifn la masa se derrite, con salor nodorado,
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‘la gue con mas agua podrd diluirse sun mas.

'lnporlaturada.

'y 8 partes por peso de un jabdén obtenide lap‘énitieandp eon
NaOH una mescla de 335 de aceite de oliva, 67% de colofo=-

~del $,0,T, contenido se enousntra en estado oristalino,

' 'se enouentra un depsito ocompuesto de orgstales sumsmente

obteniéndose otras vesz la soluoidén completa del D D.E.; entons
ces se agrega, siempre oon agitado, una cantidad aproximsda=

mente d.ohio de aguse Se tiene ahora una emulsién loqhoca;

Un exAmen microsocdpico indicara que una omulsi&n de
D.D T, obtenida en la forma que se detalla mis arriba esta-
rd fomada de gotas muy finas, del ‘temafio de unos pocos mi-
orones, suspendidas en agua,

El aspecto mencionadc se conserva por mucho tiempo, y
tan 80lo hay una formacién minima de depdsito en sl fondo
y sobre las paredes del reoipiente en que se gusrda la emn;‘-
8ién en ounestidn, mle‘ntral que. la mayor parte del D,D,T, se
mantiene dieuelta en la fase 1{quida dilperlada y todavia

E]gmg;o~ 1I,- 80 partes por peso de dioloro-aitonil-tri-
ecloroetano de tipo comeroial se agregan, con agitado y oaldo,

moderado, a una mezola de 15 partes de sulfooleato de sodio

nfa y de 27 partes por peso de un aceite mineral liviano.

. Se obtiene asf una solucién que, al en:triarl.'e,"aousiuri
clerta tendencia a mantenerse éupersaﬁurada, ¥ que, dentao
de d0s horas oomo maximo, si se deja en rq;oao absolute,

0 dentyo.de unos pocos minutos si se agita, se coagula, eomo|
consecuencia de la formacién de oristales de D.D.T.vinoor-_

porados en una masa cerosa; en esta mass, mas de la mitad

Dejando que la emulsién de D,D,?, asi{ obtenida se eva-

pPore aobre un oristal de micréseoplo, después de secarse,

pequefios, 108 que se mantienen substancialmente en adheren-
oia oon el oriatal, aun después de una inmereidn prolongada
en agus, y ouya agua, inolusive, podrd ser agua corriente,
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procedimientos, quedarf{an facilmente eliminados.

" masa gelatinosa, la que 8n unas pooas horaa se solidifioa,

- %es por peso de los isomeros del hexaolorocioclohexano, hc-

. aes difercntes; se diotinguen olaramente la8 agujas oaracte~

... 188291

vale decir que bajo oondiciones en las que los depdsitos

resultantes de la dimpersién obtenida con arreglo a otres

Elemplo II1I,- 50 partes po} peso de dioloro;iifeail-.
triclorostano de tipo oomeroial se agregan, bajo agitado y
oon un moderado caldeo, s la mescla de¢ 23 partes por peao
de un jabdn obtenido saponificando eon NaOH una mescla de
33% de aceite de oliva, 57% de colofon{a y 27 partes por
peso de un aceite mineral liviano,

Se obtiene ung solusidn que, al enfriarse, farma una

oomo oonaecuencia de la formaoi&n de oristalel macizos de
D.D 2.

oalontarso aioha soluoidn a una temperstura a la gue

la mesa se vuelve oonpletamente 1{quida otra ves, y agregandd

8 la misma un poco de agua fria, se obtiene una 8oluoién ese
table, por 1o menos durante unos pocos afas.

- Bjémplo I';- Una megola ae 30 partes por‘pelo,de'di-
oloromiifenil-triclozostans de tio gomeroial, y de 10 par-

gan se obtienen por 1la olorinacidn del benceno en ausen-
cis de oatalisadorél'aubstltnyante' J en presencia de lis
actinica, se agrﬁga, por pequefias poroiones, oon agitado y
moderado oaldeo, a la mezcla de 32.4 rartes psr peac de un
aceite mineral liviano, 18 partes por peso de salfooleato
de ;odio y 9.6 partes por ;elo de un jabdn de adclte de oli~
va y colofon{a obtenido en la forma nenoionaa; en los ejem~
plos I y II; ‘ o . |

Se obtiene una soluoidn que, al enfriarse, de un l{qui-
do aéeitooo, el que, a su ves, en menosg de dos horas se oomw
gula en una mana.oerosn moisa, la‘quo. al examingiae bajo

ntoitaoopio,'acusa conteaqr,oristalei-de pox 1o menos dos ola

L
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ristiocas del D,D,7,, aal como los prismas romboidales que

‘86 mantiene estable por espacio de mis de 12 horas, después

‘mientras que la emuleisn mencionada mis arriba mantiene sus
. v

w. 188291

oorresponden a uno de 1os isomercs del hexaslorooiolohexano.
 Yegpuéa de caldeo se obtiene una s0luoién que, cuando

se le agrega agua, proporoiona una emulsidén, EZgta emulsiln

de ouyo perfodo se inicis la formaoién de un depSetto mini-

mo tento sobre las paredes. oomo el fondo del recipients,

caracter{sticas de dispersifén y estabilidsd por muchos afae
més. )
NOTA
En resumen: La Patente de Invenoién ouyo fegiitro se

solicita, recaers sobre las reivindicaciones migulentess

le= Un’proocdini.'ento Para hacer dispersables en agus, en el
estado 1fquido, ,pibntanoiaa 8611das que tienen una solubili-
dad reducida en agus y un punto do tmiSn superior a la tem~
peratura ambiegto, solubles en dis'olventu que no gean agua,
y ouyo procedimiento se caracterisza por el heoho ds gune las
oitadas substancias se mesolan calientes con produnotos disol-
ventes y ‘emulsificad res, 'on‘ una oantidad justa auficiente
Para disolverlas oompletaments a una temperatura superior a
la del ambiente, pero inferior a 1002C, y siendo los oita~ -
408 produatos de tal naturalesza que las soluciones obtenidas
tienen la propiedad de aonéqr. Previo caldeo, el fenSmeno de
supersaturacifn oon respecto a las substancias sélidas.

2.~ Un procedimiento oon arrogio a lo reivi ndicado en la
reivindicacién 1, y que e caracteriza por el hecho de que
la substancia a dispersarse se disuelve en una mescla de por
10 menos un disélvente y de por lo menos un agonta'_cm‘nlai:ti.
cador, , ,

B.- Un procedimiento oon arreglo a 1o reivindiosdo en la

reivindicacién 1, y que se caracteriza por el heoho de que

como substencis sflida, se hace uso de productos 1nuot1o16.a1
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. 4o= Un procedimiento oon arreglo a lo reivindicsdo en la

u- 188291

antioriptogimicos y otros’anélogos.

300 reivindicaciénl, y que se caracteriza por el hecho de que
- momo substancia a dispersar, se hace uaso del stnnnﬁoxglolcrOy
oiolohexano; ‘ o - |

Be= Un procedimiento con arreglo a 1o re;vinﬁioado en la
rciviﬁdipaoiGn 1 y que e caracterisza por el hecho de gue
08 | ‘se hace ;so simultaneamente de mAs de una substancla a dis-
persar, de¢ las cuales pbr 1o menos una es sdlida a tempers~
tura de aﬁbiohtc; o

6.~ Un p:Ooedlmieqtg ocon érreglo a 10 reivindicado en la
reivindioa016n i, paia‘ia elaboracién ae dispersiones,de‘
310 Bloloro-ditenil-tflﬁlorcotano,vy que se oaraoteriia por el
' hecho de que oomo agente emulsificador se hace uso de la
sulfosal de un aceite sin saturar, y como disolvente, un
hidro&arbono.~ | 7 ”
* Te= Un proeedimiento oon arreglo a lo reivindicado en la
316 reifindioaoisn 1, pars larolaboraoiSn de dispersiones de

| - Qloloro-difenil-tricloroetano, y que se caracteriza por el
hecho de gue ooﬁo agente emulsifioador se haoe uﬁo de un ja~

bén ya sea de colofonia o de #01dos grasos o sulfunatos de

d0140 graso, de elevado peso moleoular, 0 de mesoclas de di-
320 || ohas substanclas, : |

8¢~ Un procédimiento oon arreglo a lo reivindicado en 1a
reivindicaeidén 1, para la'e;ibora016n de la dilpe;sién de
substancias 1§aeot1;idas sflidas, y que se caraoterisa pof'
el hecho de gue las ocitadas substanoiai insecticidas se 4t~
525 - snelieé oalientes y en presencia de un agente eﬁulaiticaaor,
en un adisolvente aplicado en una cantidad 1nsifioientq-para
thoner-uﬁa soluoién saturada a temperatura ds'qhbignte,
'y por el hecho de‘qug la meiala éqliente y.derratida se.mgz-
ola oon agua, gbténiéndose as{ la oitada dgsperbién; |

330 9.~ Se reivindica, por dltimo, oomo objeto sobre el gue
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ha de recaer la Patente de Invenoidn que se solicita,
. ®"PROCGEDIMIENTO PARA HAOER DISPERSABLES EN AGUA SUSTANCIAS
SOLIDAS, POCO "S—OI‘U.BLES EN AGUA™, | . v
Podo oonforme queda desorito en la presente Memoria
' _que odnéta de dooe paginas esoritas a maquinsa pﬁr‘una sola

cara. A
Mgarid, 19 de Mayo de 1949
upousa\v;smx
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