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* PATENTE DE INTRODUGCCION

por ’DIEZ afios

cuyo privileglo se solicita para todo el terq;

torio espafiol y sus colonias, a favor de

BOREAS S. A,

entidad espaficla, domiciliada en Santa Coloma
de Gramanet (Prov. de Barcelona) calle Torrent,

nim. 9, relativa e s

"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE SUSPENSIQ
NES ACUO-ESTABLES A BASE DE DICLORO-DIFENIL-
TRICLORQ-ETANO",
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MEMORIA DESCRIPTIVA

=—ﬂ — L3

La presente Patente de Introduccién tiene por

objeto un procedimiento para la fabricacidén de suspensio-é

' nes acuo—estables,es decir estables en medio acuoso, pre-?,
. 5e paradas a base del compuesto quimico de aplicacidn insec-;

ticida denominado dicloro~difemil-tricloro-eteno (D.D.T)
Dentro de este procedimiento se prevé lograr que la es-— ;
tabilidad de la suspensién perdure incluso cuendo la
preparacién de dicloro-difenil-tricloro-eteno se incorpo
10, re a mnasas acuosas éonteniendo en suspensidén coloidal
compuestos mecromoleculares, tales como derivados vini- g
licos, poliestirenos, metacrilatos, etc., l0s cuales :
como es sabido, cada dis encuentran mayor aceptacién
pere el pintado de;paredes, paramentos y superficies en

15. general con fines protectores y decorativog, = = = - = = £

De acuerdo con una variente prevista dentro
del procedimiento se logrs en especial vencer el antago- ;
nismo que los compuestos de tipo vinilico presenten fren-é*
te & las suspensiones usuales de D, D.T, antagonismo gque :
20. se‘manifiesfg en el sentido de reducir su estabilidad
a cause de aociones feciprocas de tipo hidrdéfobo origi-
nando una floculacién de particulas al poco tiempo de
realizadea la'incorporaoién, ¥y consiguientemente une se-

dimentacidn que constituye un obstdculo para las poste-

25, riores aplicaciones de la suspensifn. = - = = — = = = = = :
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Las sugpehsiones aeuo-estables, tales como lasé
resultentes de la realizacidén del procedimiento, encuen—{

tran un amplio cempo de aplicaciones para fines insecti—%

cldas en forma de recubrimientos peliculares de supérfi 3

cies sobre las que se posan insectos (moscas, mosqpiﬁq,

H

chinches, etc.) debido a que el produéto activo empléédo%

presenta una toxicided por contacto tan elevada que bas:
ta una concentracidn superficiel de 1/10.000 de milloné-é
sime de gramo'por centimetro cuadrado para producir la f
muerte de una mosca en s0lo el espacio de algunas horas;é
Sin embargo, se he observado que las preparaciones usua-é
les de D.D.T, una vez aplicadas en forme de recubrimien—é
to y especislmente si lo han sido incorporadas a une i
pintura de resina sintétice en suspensidén coloidal, so- ;
lo se mentienen activas durante un tiempo que varia en- 3
tre sels meses y dos alfios, cuando en realidad lo desea-
ble serfa que su efecto t8xico se mentuviera con dura-

cidén précticamente indefinida, = = = = = = = = = = = -

Esgte propbsito se alcenze también casi comple-;
tanente gracias al presente procedimiento, puesto que el%
dicloro-difenil-tricloro-etano enriquecido de la manera ?
que se expone més adelante, presenta suficiente propof— i
cidén de grupos moleculares de accidn diferida para que |
sus propiedades tdéxicas persisten durante tiempos de

cuatro & seis veces supericres que en el D,D.T. ususl.

El procedimiento segin la invencidn tiene dos

aspectos bdsicos. Uno, es el empleo de una primera mate—?
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ria obtenide en las condiciones especimles que nds ade-
lente se detallsn; otro, la realizecidén de los procesos
de emulsionaje apelendo a lg accién combinade de agentes?‘
gque actian en el terrenc fisico-quimico (productos emul-§ 
gentes y/o productos estebilizadores) y de agentes que 8
ectisn en el terreno estrictemente fisico (vibraciones

mecg'nj_cas). - e e e e e e e e e e e e e e

Con relacibén e la primera materia se ha atenqu
do a las congideraciones siguientes. Industrialmente es |
usuel realizar la obtencién del dicloro-difenil-tricloro-
etano a base de tratar cloral o hidreto de cloral con f
clorobenceno, utilizando oleum de 20 por 100 como agente;
de deshidrataecidén. Bl producto bruto obtenido contiene
gimilténeamente producto de estructura molecular simé-
trica y pro&uéto'asimétrico, apareciendo este Ultimo en :
la proporeidn de O, 1 a 0,8 por 100 respecto al primero.i
E1l producto simétrico, que propiemente debe ser denomi- é
nado 4=4-dicloro-difenil-tricloro-metil-metano, r65ponde§

e la siguiente estructura molecular: :

CC13

o — 2 e

El producto asimétrico estd formado principal-f
mente por compuestos con 1los iones (Cl) en las posicio- %
nes 2-3 y 2-4,. acompafindes de menor cantidad de compues—%

30 ¢én le posicidn 3—4; Le existencia de todos estos com-%



229045

puestos asimétricos se comprueba Spticamente por medicidn
del poder rotatorio de soluciones del producto en alco- -

ol 6t71iC0, = = = = = = = o - - e e e - - -

1 Experiencias efectuadas han permitido compro-
80. bar gque cuando se emples como primera meteris un dicloroé.

difenil-tricloro-etano enriquecido en compuestos de es= °
. tructura molecular asimétrica hasta un contenido del 5

por 100 como minimo de estos dltimos, la estabilidad de

las suspensiones en medio scuoso resulta extraordinaria-{
85. mente aumentada, & le par que la toxicidad por contacto ‘
del producto hacia los insectos se mantiene durante in-
térvalos de tiempo mucho mayores que cusndo el porcenta— ;
je es inferior sl 1 por 100, Para enriquecer le primers
materia hasta la proporcidén expresada, da buenos resul-—
ae, tados someter el producto bruto a sucesivas recristali-
zaciones selectivas realizadas alternadamente en alébholfx
etilico y en una bencina ligera o extracto de éceite
lampente, tal como el conocido comercialmente bajo el
nombre de Whitespirit; Las recristalizaciones deben 9fech
05 tuarse de manera gue cada vez se obtengen solo cristales 
hasta un 25-30 por 100 del contenido de la disolucién, s
¥a que las primeras fracéiones que cristalizan son pre-
cisemente las que tienen mayor proporcidén de compuestos
asimétricos. Las aguas madres que van obteniéndose --queié
100, comc se comprende gquedan muy empobrecidas de compuestos
agimétricos—~ constituyen un subproducto de la fabricg
cién que puede aprovecherse Integramente para la fabri-

- cacién de prepareciones insecticidas corrientes a base
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de D D.T. (polvos, 1iquidos para pulverizacidn, etc.)

Por 1o que se refiere & la realizacidn de E'
los procesos de emulsionaje, se procederd en primer 3
luger a disolver une parte de dicloro-difenil-tricloro
eteno enriquecido haste un mfnimo de 5 por 100 de
compuesto dsimétrico en sels & diez partes de extrac—
to de aoéite lampante, Seguidamente se afiade agua _
conteniendo emulgentes celuldsicos, tales como metile ?
celulosa y cerboximetil-celulosa, y a continuscién :
ge somete la mezclae & un proceso de agitscidén por vi- ;
braciones ultrasénicas, cuye durecién conviene sea, .
como minimo, de media hora. Une agitacién previe re-
curriendo a agitadores usueles no es indispensable,
gl bien permite reducir le duracién de la vibracién
ultrasénica. La suspensién que se obtiene presenta
una estabilidad muy prolongeda, siendo tanto mayor
cusndo meyor es le cantidad de emlgente empleédo.
No obstsnte, por 1o comin, una parte de emulgente ce- é,
luldsico por cada quince partes de D.D.T empleado bas-;

ta para obtener la acuo-estebilidad que interesa, - - ?

En determinadas aplicaciones, podrd ser in-
teresante, con mires a lograr una economfa en los ci- %
tados emulgentes, utilizar une bentonita, preferente-— fi
mente sbédica, como estabilizador de la emulsidn. En-
tonces menores cantidades de metil-celulosa y/o de
carboxi-metil—oelulosa‘permiten cbtener los mismos

oefectos de establilldad, gi blen es indlspensable recu~
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rrir & un régimen vibratorio de frecuencia comprendide

E:

entre 15.000 y 20,000 vibraciones por minuto, asegu-
réndose que se transmite a la totalided de la masa y
menteniéndolo durante un tiempo superior a 40 minutos.
Este variante sélo puede ser utilizade cusndo las pin- ;
tures de resina sintética que deben recibir la emnlsién?
insecticida no resultan perjudicadas por la presencis
de los compuestos que usualmente impurifican a las ben-

tonitas, = = = = = = = = = - - - = - m = - -

Conforme se ha indicado anteriormente los

‘compuestos de tipo vinflico (cloruro o acetato de poli-.

vinilo) presenten un sntagonismo hacia las suspensiones%
usuales de dioioro-difenil—tricloro-etano, gue se hace :
extensiva a las que han sido enriquecidas con compues-
tos asimétricos segin la invencién. Tanto la suspensién;:j
de resine vinflica como la emulsién de D,D.T, tienen :
tendencia g flocular, dando origen a particulas de ma- ;
yor tamafic que van sedimentédndose después de algunos
minutos, héciendo diffcil, por no decir imposible, la
utilizacidén de las preparaciones con fines protectores
y decorativos. Interesa, pues, comunicaer a la suspen- _
sién de didbro-difenil-tricloro-etano una pro-idoneidad%
hacie los compuestos de tipo vinilico, es decir una :
condicidn de simpatia en cuanto a su comportamiento
hidrofflico. Esto se logra intercalando dentro del
procedimiento segin le invencidén una etapa consistente

en asociar fisico-quimicamente el producto empleado

. como meteria prime con un compuesto tensoactivo del
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tipo ester sulfonado, obtenido por tratemiendo de up
alcohol pclﬁhidroxilado con un écido alquilcarbox{li- g
co de peso molecular relativamente elevado, como co- :
rresponde p.e. & 108 que poseen de 11l a 20 dtomos de
carbono en su molécula, Esta etapa podrd tener lugar
en cualquier momento técnicamente compatible con otrasi:
etapes de ejecucidn del procedimiento, bien sea que- |
dando intercalada entre ellas, bien sea realizéndola

simulténeamente con alguna de 61188, = = = = = = - -

Descritas convenientemente las condiciones |
de realizacién del procedimiento segin la présente Pa-%;
tente de Introduccidn por diez afios, debe hacerse cons{f'
tar que su objeto serd susceptible de ser llevado a la?'
préctice variando'ampliamenfe las condiclones de tem-
peratura y concentracidén, el nimero, orden de ejecu-—
cidn y tiempos de duracidén de las diversas operaciones;
integrantes, bien sea con el empleo de aparatos total-
mente mecénicos o con el concurso de trabajos de tipo :
manuel, y todo ello con indepéndencié del empleo poste%}
rior que recibvan las preparaciones insecticidas obte- ;
nidas segin tel procedimiento, tanto si deben quedar
incorporadas a pinturaes al aguae, como si deben ser uti ;
lizadas direotaménte, mientras quede mantenido en todo§ 
los casos el espfritu de la invencidn, cuya esenciali-
dad es la gque se resume y concreta en los términos de

la slgulentel — = = = = @ - o - - - - - - - .- = {
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Se declaran de novedad, propiedad y utilidad
para todo el territorio espafiol y sus colonias, las si-

EUiontegs = = = @ = = - - - e e e e e e - e - - .- i

REIVINDICACIONES

18, Procedimiento para la obtencién dv suSpen-?
giones acuo-czgtables a base de dicloro-difenil—tricloro—?
etano, oaracterizado'por emplear como primers materia i
un dicloro-difenil-tricloro-etanc enriguecido en compues-
tos de estructura molecular asimétrice haste un minimo
de 5 por 100 de este dltimo, alcenzdndose éste porcenta—!
je mfnimo por sucesivas recristalizaciones sgelectivas .
del producto bruto realizadas alternademente en alcohol

etilico y en extracto de aceite lampante (white-spirit) |

28, Procedimiento pars la obtencidn de suspen—
siones acuo—-estables a base de dicloro—difenil—tricloro—i
etano, segin la reivindicacién anterior, caracterizado i
por transformar un dicloro-difenile tricloro-etano enri ;'
quecido hasta un minimo de 5 por 1C0 de compuesto asimé-f
trico y disuelto en extracto de aceite lampente én la (
proporcidn de una parte de aguél por seis a diez partes
de solvente, en una emulsidén en wedio ecuoso, utilizando
al efecto la accidn combinada de emulgentes celulésicoa,g
tales como metil-celulose y carboxi-metilcelulosa, y de A

vibraciones wltrasénicas, — = = = = = = = = = =« =~ =~ = =
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38, Procedimiento pare la obtencién de_suspan-gr
slones acuo~estalbles a base de dicloro—difenil—tricloro.[
etano, segin las reivindicaciones 1 y 2, caracterizado
por transformer un dicloro-difenil-tricloro-etano enri
quecido hasta un minimo de 5 por 100 de compuesto asimé—i
trico y disuelto en extracto de aceite lampante en la ;
proporcidn de una parte de aquél por seis a diez partes
de solvente, en une emulsidn en medio acuoso estabiliza-
da, utilizando al ofecto bentonite como estabilizador
y metil-celulosa y/b carboxi-metil-celulosa como emulgqgf
te, en accidén combinada con un régimen vibratorio de {
frecuencia comprendida entre 15,000 y 20,000 vibraciones%
por minuto, transmitido a la totalidad de la masa en

tratamiento y mantenido durante un tiempo superior a 40

MIiNUT0Se = = = = = = - e s e e e be e ew e e e em e o e

48, Procedimiento pars la obtencidn de suspen-
siones acuo-—-egtables a base de dicloro-difenil-tricloro~

etano segin las reivindicaciones 2 a 3, caracterizado g
L

por comprender una etapa de pro-idoneided hacla los

compuestos de tipo vinflico, la cual etepa consiste en
agociar fisico-quimicamente ol dicloro-difenil-tricloro
eteno empleadc como mgterie prima con un compuéstoiénso—%
activo del tipo éster sulfonado de alcohol polihidroxila%
do con dcido alquilcarboxflico de 11 a 20 Atomos de car—;

bono.’-.._.-..—......... _______________

. 58, "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTXNCION Di SUS-
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PENSIONES ACUO-ESTABLES A BASE Di DICLORO-DIFENIL-TRICLO -
RO=ETANO"y = = = = = = = = = = = = = == = - :

Todo ello conforme queda descrito y reivindica-i
do en la presente memoria que coyste de once hojas folia='

des y mecanografliadas por una sola de sus caras,

BARCELONA, 2 4 {AY. 1956
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