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INVENCION

por “UN PROCEDINIENTO PERFECCIQNADO PARA LA OBTENCION DE DISO;
LUCIONES HALOGENADAS DE BAJA TENSION DE VAPOR®w, a favor de Don
ARTURO ESQUEFA SIST, de naciounalidad espaflola, residente en
BARCELONA, calle de Martinez de la Rosa, no 34-36.

— o
-~

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a un procedimiento
perfeccionado para la obtencidn de disoluciones halogenadas
de baja tensidén de vapor.

- La obtencidén de iodo naciente por oxidacidn de dcido
iodhidrico acuoso, tiene, como se describe a continuacién una
importancia marcada en la obtencidn de ciertos compuestos de
lodo.

La iodopolivinilpirrolidona se ha obtenido hasta la
fecha siguiendo distintos métodos, los cuales presentan diversos

inconvenientes, todos ellos superados por nuestro procedimiento
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La presente invencidn se refiere a un procedimiento
perfeccionado para la obtencidn de disoluciones halogenadas
de baja tensidn de vapor.

~ La obtencion de iodo naclente por oxidacidén de 4cido

iodhidrico acuoso, tiene, como se describe a continuacidn una
importancia marcada en la obtencidn de ciertos compuestos de
iodo.

La iodopolivinilpirrolidona se ha obtenido hasta la
fecha siguiendo distlintos métodos, los cuales presentan divérSOS

inconvenientes, t0dos ellos superados por nuestro procedimiento



Se

10.

15

20.

25.

o 2587 1()

Cuando se pretende la reaccidn de iodo con la polivinil-
pirrolidona, ambos en estado s6lido, mediante la simple puesta
en contacto de las dos substancias por pulverizacidn conjunta,
como ya se indica en los mismos trabajos descriptivos publica-
dos, no se puede afirmar que la reaccidn es completa hasta que
no se ha facilitado la termina_cidn de la misma mediante la dis-
persién del producto resultante en fase homogénea, por ejemplo
al disolver en agua.

Cuando se emplean disoluciones acuosas de polivinilpi-
rrolidona y de iodo en ioduro, si bien la movilidad de las mo-
leculas facilitan la formacidn del compuesto, debe tenerse en
cuenta que la reaccidn no puede considerarse en modo alguno
total. En efecto, estando presente una creciente cantidad de
1én ioduro a medida que se forma la iodopolivinilpirrolidona,
mayor serd la tendendia a continuar presente algo de iodo en
forma de 1idn triioduro. Sobre este particular, solo se debe
indicar que tratdndose de una reaccidn en equilibrioc, por lo
menos al principio, como diversos factores inducea fundadamen-
te a considerar a la expresada, la presencia innecesaria y
creciente de uno de los productos formados en la misma, redun-
da en perjufcio de dicha reaccidn. Por otra parte, debe tenerse
en cuenta que las disoluciones preparadas siguiendo este pro-
cedimiento contienen una gran cantidad de sales inorgénicas
inactivas, innecesarias y gue encarecen el producto.

En cuanto a los procedimientos en que la reaccidn se
lleva a efecto partiendo de suspensiones de polivinilpirrolido-
na en disoluciones de iodo en disolventes orgamisos, por estar
los reactivos en fases distintas, el éxito de la misma depende~

ra del grado de dispersidén que pueda darse a la polivinilpirro-
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lidona. De este mode se forma un compuesto en todo analogo al

obtenido por la reaccidn directa de los dos sélidos, pero con-
teniendo ademés restos de disolvente orgdnico, que se deberdn

eliminar por completo, ya que ademds de molestos, pueden ser

irritantes o tdxicos, por lo tanto inadmisibles.

BEn nuestro procedimiento original, la reaccidn quimica
y/o fisicoquimica entre el iodo y la polivinilpirrolidona se
lleva a cabo en fase homogénea, de tal modo que aquel se obtie-
ne en estado naciente en el seno de la disolucidn acuosa de és-
ta por la oxidacidn lenta de acido iodhfdrico con perdxido de
hidrégeno, oxigeno o alre, entrando en reaccidn tan pronto co-
mo se va formando. As{ se pueden obtener disoluciones acuosas
con distintas concentraciones de iodopolivinilpirrolidona con
un contenido en iodo combinado nactivon del 77-81% con respec-
to al iodo total presente, y nunca inferior al 75%. Esta mejo-
ra en el rendimiento en iodo combinado nractivon, solo puede
explicarse por el empleo de iodo naciente .en la reaccidn,

Las disoluciones asi preparadas, pueden diluirse o con-
centrarse a voluntad, pudiéndose obtener en este Ultimo caso
éélidos pulverizables, que pueden dar de nuevo soluciones acuo-
sas, experimentando a lo sumo una ligera disminucidn en el con-
tenido de iodo combinado mactivon,

Con la expresidn niodo combinado activon, se pretende
expresar la propiedad que presenta el gque unido guimica y/o
afmicofisicamente a la polivinilpirrolidona, es valorable este-
quiometricamente mediante una simple volumetria, por ejemplo
con disolucidn de tiosulfato sédico.

Como en muchos casos la iodopolivinilpiryrolidona se
usa en disolucidn acuosea, solo sera preciso planear adecuadamen-

te la concentracion de los productos de reaccidn para obtener
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un producto listo para su ulterior empleo. Por el procedimien-
to indicado, se ha llegado a conseguir disoluciones de iodopo-
livinilpirrolidona con un contenido en iodo de hasta el 35%.
En cuanto a la técnica ha emplear para la obtencidn
de estas disoluciones, debe unicamente tenerse en cuenta que
la adicidn de dcido iodhidrico de excesive concentracidn puede
producir precipitaciones, aunque a menudo se puede compensar
la dilucidn mediante una azitacidn enérgica y una lenta adicidn
Con respecto a los materiales a emplear en el reactor
se han mostrado utiles igualmente los construidos totalmente
con vidrio, polietileno, acetato o c¢loruro de polivinilo, e in-
cluso con aceros especiales, como se describe en uno de los si-

guientes ejemplos.

EJEMEBLO 1,

En una caldera de acero inoxidable 18-8, tipo 316, de

‘unos 20 litros de capacidad provista de un agitador eficiente

y termémetro, se introduce una disolucidn de 1000,0 g de polivi
nilpirrolidona en 8,0 litros de agua destilada, y se mantiene
la temperatura entre 10~15¢ C. Entonces por medio de un tubo
aductor soldado a una placa de vidrio sinterizado. del n¢ 2 de
unos 90-120 mm de didmetro, prdxima al fondo de la caldera, se
deja fluir lentamente una corriente de ox{geno purificado, hast
saturar la disolucidn, manteniendo & la vez una vive agitacidn.
Cuando se ha conseguido, sin interrumpir el paso de oxigeno,

se introducen gota a gota por medio de un embudo de decantacidn
con el pico sumergido en la disolucidn, 265,5 g de &cido iodhi-
drico acuoso de d= 1,7 disuelto en 700 ml de agua destilada,
empleando en la adicidén no menos de 2 hobas. Una vez terminada
se prosigue la agitacidn yel paso de oxigeno durente otras 3

horas més. Se deja luego en reposo la disolucidn resultante
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24 horas y se valora en una muestra pesada de la m§;ma el iodof
combinado en forma activa, con disolucidn valorada de tiosul-
fato sédico N/20, halldndose que es del 78% del iodo total con-
tenido.

En general el paso de 50 litros de oxigeno (medido en
condiciones normales) es mds que suficiente para el buen desa-
rrollo de la reaccién.

EJEMELO 2

Bn un reactor totailmente de vidrio de unos 20 litros
de capacidad provisto de ur agitador efeciente, embudo de de-
cantacidén y termometro, conteniendo una disolucidn de 1000,0 g
de polivinilpirrolidona en 7,5 litrosde agua destilada, que
se mantiene entre 5-10¢2 C, se introducen gota a gota y con
agitacidn, 680,4 g de perdxido de hidrédgeno al %4, de tel modo
qile las gotas caigan en el vértice formado por el agitador, a
fin de lograr un_a répida dispersidn. La adicidn se realiza en
15 mirutos., Manteniendo la temperatura indicada, y siempre con
viva agitacidn, despuéds de unos minutos de intervalo se ana-

den (mejor con la punta del embudo sumergida en la disolucidn)

"gota a gota, 265,5 g de dcido iodhfdrice de d= 1,7 disuelto

en su volumen de agua destilada, empleando para ello no menos
de 1 hora.

Se prosigue la agitacidn durante dos horas mis. Se deja
luego en reposo 24 horas, y se valora en una muestra pesada
de la disolucidn fesultante el oido combinado en forma activa,
con digolucidn valorada de tiosulfato sddico N/20, hallandose
que es del 7% del iodo total contenido en la misma. Con res-
pecto al productoc sdido, la iodopolivinilpirrolidona, contiene i
13,045 de iodo totel, del cual el 10,30% es iodo activo valora-

ble.
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Hecha la anterior descripeidén, a t{tulo unicamente
indicativo y no limitativo, debemos hacer constar que se
pueden variar los detalles de realizacidn de la idea ex-
puesta sin que por ello cambien la esencia de la presente

invencidn, que es la que se indica en las siguientes reivin-

dicaciones.
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Descritc el objeto de la invencion, se declara nuevas
las siguientes reivindicacidn, siendo todas ellas de propia in-
vencidn:

1. Un procedimiento perfeccionado pare la obtencidn
de disoluciones halogenadas de baja tensidn de vapor de la cla-
se que comprende disoluciones de iodopolivinilpirrolidona,
caracterilzado esencialmente por el hecho de rea-
lizar una combinacidén quinica y/o fisicoquimica de iodo nacien-
te en el seno de disoluciones acuosas de polivinilpirrolidona.

2. Un procedimiento segin la anterior reivindicecion,
en el que el iodo naciente se cbtiene por oxidacidon de Zcido
iodhfdrico por perdxido de hidrdgeno, oxfgeno o aire, con o sin
catalizacion fotoeléctrica, disueltos en soluciones acuosas
de polivinilpirrolidona, obteniéndose un producto conteniendo
por lo menos de 0,03 g de iodo por 100 ml.

3., Un procedimiento segun la anterior reivindicacidn,
en el que se obtienen disoluciones de iodopolivinilpirrolidona,
con un contenido de hasta el 35% de iodo combinado fisica y/o
quimicof{sicamente.

4, Un procedimiento segun les anterior reivindicacidnm,
en el que la obtencion de iodo naciente y la reaccidn con la
polivinilpirrolidona se realiza entre 0° ¥y 100°¢ de temperatu-
ra.

5. Un procedimiento segin la reivindicecidn anterior,
en el gue la proporcion del iodo mactivon combinado quimica
y/o quimicofisicamente en la lodopolivinilpirrolidona, esto

es, valorable con tio-sulfato sdédico, no es inferior al 75%
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respecto al iodo totai.

6. Un procedimiento perfeccionado para la obtencidn
de disoluciones halogenadas de baja tensidn de vapor.

Segiun se describe y reivindica en la presente memoria
gque consta de 8 hojes, foliadas y escritas a méquina por una
sola de sus caras.

Barcelcona para Madrid, a 3 de Febrerc de 1960

ARTURO ESQUEFA SIST

p-a.
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