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ITEMORIL DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a nuevos procedimientos e ins-
talaciones pare la nreparacidén de reactivos Grignard, especial—»t
mente los procedimientos e instalaciones que pueden emplearse
para operaciones en gran escala comercial,

Los reactivos Grignard, llamados tembién compuestos
Grignard y halogenuros arogan omagnésicos, tienen extensa apli-
cacidn en las sintesis orgénicas y en las operaciones de fa-
bricacidén de productos quimicos. Estos compuestos se producen
convencionalmente haciendo reaccionar un halogenuro orgénico

directamente con metzl magnesio en un medio liguido orgdnico
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que ¢z Gisolventc tanto para el material de pariida de haloge-
nuro orgénico como pare el producto org&nomagnésico. Cqmo sea
gue la reaccidn no zolo es algo diffcil de iniciar y mantener,
sind que puede desarrollarse con gran violencia =i no se con-
trola cuidadogamente, se han juzgado hasta chora neceserias
condiciones de reaccidn engorrosads y precauciones de seguridad
complicadas, mag especi&lmente al febricar reactivos Grignard
en escala comercial, Bn particular, y entre otrags medidas es-
pecicles, se ha recomendado emplear el metal magnesio en forma
finemente gividida, o por lo menos en una forma gue tenga gran
extensidn superficial, tal como el polvo de magﬂesio, los re-
cortes de magnesio o las doladuras de magnesio; ¥y agregar el
halogenuro orginico en peguedias porciones, juntando cada por-
cidn sucesiva solamente después que la porcidn precedente hava
reaccionado por completo. |

| 5e ha descublerto &hofa, sorprendentemente, que el
negnesio metdlico emplecdo en las reacciones Grignard no nece-
sita hallarse en forma finoamente dividida o en forma gue tenga
superficie extendide, tal como el polvo, loe recortes o las
doladures; sind que por el contrario juede emplerse cn forma
de trozos groseros y voluninosos. También se'navdescubierto que
no es obligatbrio'agregar el halogenuro orglnico en pegueiias
porciones.

Asi, en uno de sus aspectos, el invento que agui se
expone muestra una mejora en la prepavacidn de reactivos Grig-
nord por reaccidn de un halogenuro orgénico con magnesio en
un disolvente liquido para las reacciones Grignard, la cual
comprende el empleo de magnesio en forma de piezas groseras.

y voluminogés.

ifunque el invento abarca a grandes rasgos el concepto
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de emplear piezas groserag y voluminosas de magnesio, se pre-

Tiere emplecr el magnesio en forma de blogues que tengan un
volumen pof pleze de 50 ml aproximadamente por lo menos, de
Preferencia entre 1 litro aproximadamente y 10 litfos aproxi-
mademente., L1 término wblogue! se emplea en contraposicidn a
wcinten, nrecorten, ndoladuran, nvirutan, npolvon, etc., que
son lag formas en que hasta aqui se ha emplesdo el magnesio
para las reacclones Grignard.

El tamafio de las piezas o blogues de megnesio emplea-
dos se determinarl en cierto grado, como es natural, por la
clase y la cupacldad del recipiente en gue se lleve a cabo la
reaccidén y la cantidad de fldido gue ha de tratarse en é1.
Para le fabricacidn de reactivos Grignard en escals comercial,
en recipientes dotados de capacidades relativamente grandes,
se preflere emplear blogues de magnesio que pesen entre 1 kg
aproximacdemente y 20 kg aprozimadamente y de preferencia entre
2 kg oaproximadamente y 10. kg aproximadamente, Los bloques de
nagneslio en estos btamafios sze hallan conr facilidad en forma de
barrog comerciales de maghesio, por ejemplo en forma de nline
gotesr de 10 kg.

Estas barras pueéen emplearse tanto en la forma suminis- -
treda por el comercic como después de haberlas subdividido
(por cortadura, por ejemplo) en piezas més pequefias, ss8i, por
ejemplo, las barras pueden ficilmente cortarse o romperse en
dos, cuaitro o més plezas aproximadamente iguales. Los bldques
de magneslo se suministren tambidn en el comercio en forma de
upigotest o lingotes'brutos o de primera fundicidn, que pesan
aproximadamente 21 kg y pueden emplearse también como tales
o} después de haber sido cortados en plezas mis Pequeiias. £l

término nbarra comercial de magnesion, tal como se emplea en
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estu memoria, so enticnde que Jvigz ST retlontes términos

de nlingotesn y npisotest y formas macisas semejantes de masne-

sio distribuldas comercicinente y zubstanciclmente en forna de
In una modalidad de realizacidn preferide, ¢l procedi-
miento de este invento se lleva & cubo de manera ciclica, esto
. ST e S \ . 1 + L . . .
eg, reclclizando & la reaccidn digolvente liquido recuperado

10legenuro orgdnico no reaccionado. En czta realizacida, el

&
<

<
{

1

inventc proporciona un procedimiento ciclico para preparar ha-

(93

logenuroz orgonomapnésicos que comprende sl pasar und mescla
(o] [ . ] -~ “ - .e" 4 - S en Fa 1
fl0ida que comprende un halogenvro orginico y un disolvente
0 ’ + . - . . - L R s ’
1{quido pare reaccicnes Grignaerd & una zona de reacclon que

roseras y voluminosog; el refirar

de l¢ zona de reaccidn parc pasarla a una zona de destilacidn
uns mewcla Flaide que comprende el mencionado ¢isolvente 1{-
quido, halogenuro orgdnico no reccciozsdo y clozenuro orga-
nomagnésico procducido por la reaccidn; el destilar de dicha
zona de destilacidn hacia una zona de coadensacidn un des-
tilado voporoso gue compreade por lo menos una porcidn del men-
cionado disolvente liquido y del wencionado halogenuro orgé-
nico no reazccionado coantenido en la nencionada zona de des-
tilacidn; y el conilengar dicho destilado en la mencilonada zona

de condensacidn y pasar el condensado & le izencionada zoneg de

sungue los nuevos proéedimientos de este invento son
en yrincipio aplicables a la preparacidn de recctivos Grignard
a base de cuclguiera de los nmolozenuros orgénicos que se emplean.
convencionalmente nara la oreparacidn de tales reaculvos, se

. . 4 2 e
prefiere emplear un halogenuro organico gue conste enteramente

N ’_ * ’ N
de carbono, hidrégeno y un solo atomo de naldzeno, gue contenga
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a lo sume 10 &towos de carhoao, y elezido en el grupo compuesto
por cloruros, bromuros y yoduros de alguilo, erile y aralquilo;
por ejemplo, bromuro de wetilo, clorure dz stilo, bromuro de
etilo, cloruro de igopropilo, yoduro de etilo, clorobsnseno,
bromobenceno, cloruroc de bencilo, bhromuro de p-xilil, etc, In

(]

este grupo, siempre gue no exista ainguna especificecida res-

vecto @ 1l& clase particular de reaciivo Grignard gue se desee,
» . . . -
seré de ordinario ventsjoso emplear un cloruro, bromuro o yo-

.

duro de alguilo inferior, para producir un halogenurc clqui-

lico de magnesio de bajo peso molecular. Se preficren especial-
mente los cloruros de alguilo y bromuros de alguilo gue conten-

gen de dos a cuatro dtomos de carbomo, y en pariicular el bro-
nuro de etilo.

Por ndisolvente 1liquido para les re&coioneerri@nardn,
se pretende aludir o disolventes coavencionalmente empleados
para llevar & cabo dichas reacciones y en porticular a disol

’

ventes etéreos o similares al éter, por ejemplo éter dietilico,

P I d . 3 ]
ter diisopropilico, tetrahi fureno o mezclas de vetrahidro-

M

furano-benceno. Los éteres alguilicos y diclquilicos inferiores,

y en especial el éter dietflico, sin embargo, se prefieren or-
dinaricmente como disolventes ﬁara emplear en la realizacidn
del procedlimiento de este invento. De preferencic se emplea
un digolvente gue teanga un punto de ebullicidn semejante al
del healogenuro orgdnico empleado, por ejemplo éter dietilico
junto con hromuro de etilo.

Una forma adecuade de instalacidn en la cual nuede
llevarse & cabo el procedimiento de egte invento es la jue se
ilustra en diegrema en la TGnica figura del dibujo, la cual

nuectra un note de coleccidn y destilacidn 1, provicto de un

acitador y con camisa para la circulacidn del Tldido calefactor

s 14

o refrigerador. El pote 1 esté conectado por una cafieria con-
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ductors de vapor 2 a un condencador 3, L

i te]

para refrigerar los vapores gue se

N

de dispositivos adecusdos

e tratar en 61 v ademds tiene escape a la atmosfera. El

fu—
j=7

1an
] lor 3 estd 3 : gerfa de transporte de
condensacor 5 esté& conectado por una caier 1& de Traisyp

flhido 4, por medic de una v&lwla 5, & un reactor 7, cerca de

2. o
1s parte superior de éste. La cafieria tranzportadora de fluido
” -~ Iy - '
4 estéd ademds provista de wna rama 6 tomada en l& linea 4

or excima de la vdlvula 5 y que conduce dentro del reactor 7

e}

cerca del fondo Ge éste. Bl reactor 7 esté conectado por medio
de una caseria de descarga con vélvula que va del foado del
reactor al pote 1 y ademés estd provisto de una casleria de
descarge por rebosamiento 8, que conduce del reactor 7/, cercd
de la parte guperior de éste (vero degde un puntoc inferior al
de 1a conexidn con la cafierfa 4), al pote 1, Una derivacidn de
la linea 4 descarga también, por medio de una vélvula 10, en
la cafieria de descargsa que va del reactor 7 al pote 1; de ma-
nera, i se desea, el condensado procedente del co:ndensador 3
puede dirigirse dirsctamnente h&cia dentro del pote 1 en lugar
(e pasar por ¢l reactor 7. El reactor 7 ésté tombién provisto
de una tolva 9, conectada nor una vélvula deglizante y una
canaleta de descarga con la parve superior del reacfor 7. Bl
reactor 7 dispone asimiemo de dispositivos convencionales ade-
cuados, que se muestran diagraméﬁicaménte en el dibujo, para
pesar su contenido de maghesio. ZEl pote 1 estéd también provisto
en =u fondo de dispositivog adecuados (por ejemplo, una cafie=

ria @

©

Gescarza con vdlvulas) para retirar de 81 1{quido no
destilado.

Zn una modalidad de realizacidn de los procedimientos
de este invento, en la instalacidn descrita entes, se curga

en el pobte de destilacién 1 unt cantidad de halogenuro orgnico
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o de etilo) y una can-

‘.‘./l
(por ejemplo, bromuro de ebilo, o cloruw
tidacd de digolvente liguido porc reacciones (rignard (por ejem-

plo, éter dietflico, éter diisoproplilico, tetrahidrofurano o

uno mezcle de tetrohidrofurano-benceno). Se poac en narcha el

o

:itador y se fiace cireuler fluicdo calefachtor por la camisa del
pote 1, a fin de destilar una mescla de nalogenuro orgdnico y

. En este ultimo, los

\S2}

disolvente 1liguido hacia el condensabor
vapores destilados se condensan y se devuelven por la cafieria
L y la valvula 5 al reacior 7, en donde el condensado (haloge-
nuro orginico més cisolvente liquido) gotea gobre el magneslo
obtenido en el reactor, con lo que el halogenuro orgénico reac-
ciona con el maznesio para formar reactivo Grignard, La mezcla
que comprende disolvente, halogenuro orgdnico sin reaccionar
y reactivo Grigrard formado nor reaccidn, sale dél reactor 7 poxr
el fondo de bcte y pesa ol pote de destilacidn 1. Z1 disolvente
1{gquido v el halogenuro orgdnico (la porcidn. de este Ultimo sin
recccionar, mis cualquier halogsenuro orgénico adicional gue se
naya cargado en el pote 1) se destilen por la cafieria 2, y el
ciclo se repite. ZLl producto Grignard ss acumula en el pote 1
y puede retirarsze del fe:do del mismo, periolicomente o0 como
se desee, Esta modalidad de operacidn pucde ser designada como
elmrocedimiento de goteon.

In wa variante de realiéhcién, la nmezcla condensada
de disolvente liguido y halogenuro orgénico se hace pasar por
la caiierfa 4 y la derivacidn 6 hacia el fondo del reactor 7
y luego se le hace gﬁravesar.hacia arribva el reactor, con lo
que el halogenuro oygépioo reacciona con el magnesio contenido

B

en el recctor 7. L& mezcla liquida de nrotucto (que comprende
compuesto Grignard formaco por reaccidn, disolvente liquido

el halogenuroe orgénico gque ho haya reaccionado) rebosa por
v & g J
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la cafieria 8 hacla

una mescla vanoross

e ’ , . . . . N .
por la cafieria 2 &l condenszedor 3, ¥y el ciclo ge repite,
’

Dsle modalidad de reclizacidn puede designarse como el uproce-
L] . . 3 s ¢
dinmiento de submsraiodnr,

Le nueva iustal&cién del invento gue ce ha descrito
antes €z adecuada para llevar 2 cavo los procedimiehtos del
invento tanto segin el wprocedimiento de soteon o el wproce-
diniento de zubmers ionn como desee el operador.

En una modalidad preferida de realizacidn de los pro-
cedinmientos de este invento, se emplea un exceso de meghesio
en relacidn ol halogenuro orggnico. Zebte exceso puede ajustarse
¢ la cifra que se desee; por ejemplo, es conveniente con fre~
cuencia emplear un exceso estequiom?trico 100%.

Cucndo se emplea un exceszo de magnesio, la reaccidn
»rocede & ritmo rdpido, hasta completarse. 2n esta modalidad
de realizacidn, es deoeacle determinar el punto fincl de la
recccidn, ezto es, el punto en gue se ha diszuelto la cantidad

tedrica de magnesio. 21 punto final zuede determinarse, pox

81N

concentracidn de hologenuro orginico en
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el destilado proceaente del pote 1 o pesando dirsctamente la

5i se desea, el procecimiento puede llevarse a cabo
en ciclo contvinuo, cargando magnesio en la lolva @ y descar-
zando de ahf el nagnesio ¢l reactor 7, periddicemente & medide
cue ¢l magnesio disminuye por reaccidn con el halogenuro orgé-

nico; y, de izual manera, ogregando halogenuro org ;dnico el

pote 1 para sustituir el consumide por reaccidn con el mag-

-~

nesio para formar el reactlvo Grignord, Tembieén puede agregar-

L4

se al pote 1 dicolvenve 1iguido zegln convenga para compensar

q

~aida,

=
3
3
O
et
"L
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Se obgervard gue la re&ulacion de la temner turae de la

reaccidn se lleva a cabo por la circulacién de coadensado decde
el condensador 3, pasando por el reactor 7, hacia el pote 1y
de ah{ otra ves al condensador 3, de manera cfclica. La canbti-
dad y temperatura del condensado, y la velocidad con que éste

o

og recirculalo hacia ¢l reactor 7, se gjusitan Qe manera gue se

R

impide la elcvacidn excesiva de la temperaturs en el reactor

¥ Adem&u gue la tomperatura de la reaccidn se mantensa dentro

de una escala deseada predeterminade, For consipuiente, este

zenerales la mejore en log proce-
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nard gue com-

ciclicamente ihaciz la reaccidn una wmezcla de digolvente liquido

y halogenuro orgdnico. 3n una medalidad de realizacidn prefe-

. - : ) . L . . 48 .
rida, cuanio se trebac con eber dietilico como disolvente

’ . . ' . e
liguido especifico, la temperatura de retccidn se mantiene

s 7A0 o 20~ . :
entre 20°C aproximadaments y 36 T aprozinadamente.

-

De lo anteriornente ex.usuto se gvidencia gue, descrito

(6]
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e terminos generales, una modalidad d

almente apta para trebajar en gran escela conercial se

w
[}
g
la]
e}
fre
0

reficre & un procedimiento gue comprande =1 hacer clireular er

gerie un medio £lUido por (1) una zona de reaccidn, (2) wa

cont de destilacidn y (3) una zona de confensacidn, velviendo
- - " B b . - 4 o~ . ey T2 Rl LN B raian 2 S

luego o la zona de reaceidn; dicho medic Tlhide se forma ini-

claluente cargando en el circulto de fliido un qalo;wauro orgd-

nico y un disolvente liguido pmara rstcciorar CZrignard; diche

I

sont de reaccidn estd carzade con masnesio metdlico en forma

-

de dlogues obtenidos subdividiendo barras comercicles de mag-
x]

nesio ea piezas qus pesan cada una entre 1 kg aproximadaomente

¥ 20 kg apreximadauwente; la temperatura en la zona de destila-
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sar gubstanciclmente todo el mencionado {isolvente destilado

7 el nalosenuro orgdnico no reaccio.cdo, oin necesida

subenfricrlo mucho; y- la temperatura en la zona

e
¥
o
©
o
o
=
I
s

se na tl“ue aproximadanmente a la vemperatura de coadensacion:

del eflusnte liguido de la zozna de coxudensacidn,

o

e

s esnecificanezte, ¥ siempre que ze desee fabricar

. - X 2 . L8, a .
el reactivo Grignard comin de bromuro etilico de magnesio, ea

amplie esca%a comercial, se prefiere actuar couforme a un pro-
4

cedimiento

ue comprende el hacer circular un medio fliido en

e

gserie por (1) una zona de reaccidn, (2) una sona de deztilacidn

“

y (3) une zona de concdeasacidn, lviendo a la zona de reaccidn

<
O

o]
iy

dicho medio flailo =

v eter distilico; la mencionada =ona

o
[

de f1luido bromuro etilic

. ’ N N N
de reaccidn esté corgada con magnesio netélice en forma de

en niezas gue pesan cada uaad enire 2 ki aproximadamente y 10 kg
. . a s .

aproximadariente; la temperatura en la zouna de destilacicn se

nantiszne lo suTicicntemente elevada, sn una escala entre 250

aproximadanente y 60°¢ aproxinadamente, Ua:a destilar une mes-
cla gue comprende el éter dietilico y el bromuro etflico no
reaccionado que ge han mencionado; la ¢ temperatura en la zoné
de condensacidn es tal que se coxdense substancialmenie todo
el dter dietilico destilado y el bromuro etilico que se han
mencionado, sin subrefrizerarlos grandemehte; y la temperatura
en 1o sona de reaccidn se mantiene a una escala eatre 30°C

aproxinadanente y 36°¢ aproz 1muoanente,

s -

formc iniciolmente cargande en el circuito
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3ste invento se revela
que eiguen, los cuales son ilustroativos pero no limitativos
tanto ¢n lo que ze reficre a los procedimicntos como & las

[4 «
sciones que pueden emplecrze en la puesta en practice

\n
L]

BILELO 1., (Procedimiento de goteo)

Tn este procedimiento, llevado a cabo en la instdlacidn
qué ezarece en el dibujo, toda la operacidn se efectue bajo
nitrdgeno. Bn primer lumer, se cargan, en la tolva 9, 70 kg de
1C. magnesio en forma de bloques oblougos que pesan aproximadamente
2,5 kg cadz uno, obtenidos cortando en pedazos wpigotesn de
magnesio, de la clase descrita anteriormente y qué pesan aproxi-
mademente 10 kg cada uno. Todos los bioquez se dejan caer sohre
una rejilla de soporte del reactor 7. 3e inicia la circulacidn

15 del medio refrigerador a través del condensador 5., Luego se

carganh, en el pote 1, 155 kg de bromuro de etilo y 300 litros

-~

tenr

o
[6]

[0}Y

de co0, se pone en marcna el aiivador y se hace circular

ravés de la camisa de colefaccidn. De esta mane-

%)
ot

0
azua a 5C7C
ra se lleva la temperature inverna en el pote 1 & 35-36 6°¢
0 aproxinadamente. Hocia el final de la reaccidn, & medida gue

gunenta en el pote 1l el porcentaje de reactivo Grignard

(6]
e

necesario elevar 14 temceratura del medio celefactor, en la
camisa del pote 1, a 7000.

Por la caieria 2 se destila una mezcla de eter y bro-
25, muro etflico y el vapor se licuz en el condensador 3. La mezcle
1iquida as! condencada, a temperstura de 35°C aproxinmadamente
fluye por la cafierfc de suministro de flhido 4 la Vvalvula 5 y
gotea gobre los blogues de magnesio en el reactor 7. El mugpeglo

empieza a disolverse en seguida. Bl ritmo de destilacidn proce~
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dente del pote 1, y por consig ulen%) £°&%1 acidn de

My LT
&

vor el reactor 7, asi como la cantidad do refirgercnbe en el

condensador 3, se regulan de manera que la vemserstura de

s 2
reaccion en el reactor 7 se manienze a 35

0 .
-369¢ aproximadanente.

= meGids que la reaccidn continda, es necesario awien-

tar la temperatura del agua en la camisg

calefactora del pote

te o O'V . - .
1 hasta 707C aproximadamente, para que la temperatura interna

en el pote aumente gradualmente hasta 56-

57°¢.

fin de determinar el punto final, hacia el término

de la reacciodon el condensado procedente de 3 se dirige direc~

tamente al pote 1 en vez de devolverlo al reactor 7.

Bl con-

tenido de nialozenuro ovgldnico en el destilado puede debtermi-

i

narge eatonces, por ejemplo, midiendo la

densidad del destilado;

0 blen, puede determinarse la cantidad de mnagnesio empleado

culeulando la diferencic en peso., La reaccidn se considera

terminada cuando el destilado no co.:tiene yo halogenuro orgl-

nico, esto es, cuando hen reaccionado 33
bromuro etilico de magnesio contenido en

s ? LA 3 R -~ ]
cion eterea puede retirarse por el “ondo

kg de nmegnesio. El1
el pote 1, en solu-

del pote y emplearse

directamente par. ulberior resccidn, El readimiento, calculado

/4

« ? » .
con relacion al maghesio, cgcieade & nés

5 3L 2L O

de 95% de lc teoria.

(Procedimiento de submersiodn)

Tsta operacion es como la descrita

salvo que lc me

cedente del conrdenscdor se dirdige, por

en el Bjemplo 1,

zcla de éter dietilico y bromuro etflico pro-

medio de las caflerias

de fliido 4 y 6, &l fundo del reactor 7 y luego pasa hacla

arriba por el megnesio contenido en el reactor

P 4
7. La porcion

2’ . - * - - (=3 4
fliide ¢e la mezcls de reaccidn sale del reactor 7 por la linea

cono en el Ejemplo 1, para destilar una

~de rchosamiento 8 y va al pote 1. Zste Ultimo se calienta,

nezcle de éter dietilico
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20.
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y bromuro etllico hacia el co.denscdfor 35 el ciclo se repite
1, N e ’ s -

luego nhasta dar fin o la reaccion y el punto final se determing

como en sl Ejemplo 1.

La invencidn, deniro de su esenciclidad, puede ser de-
sarrvollada en otrasﬂformas de realizacién'que difieran en deta-
lle de la indicada 2 titulo de ejemplo, & las cuales alcanzarh
igualmente la proteccidn que se receba. Podrd, pues, realizarse

con los medios y aperotos més adecuados, por guedar todo ello

comprendido dentro del espiritu de las reiviadicaciones.

NOoTa

Descrito el invento, se declaran nuevas y de propia
invencidn las giguientes reivindicacion‘s, con prioridad de
la patente suiga We 71.852 de fecha 10 de cbril de 1.959.

1. Procedimiento, con gu instalecion correspondiente
para la preperacidn de halogenuros organomagznésicos, por reac-
cibdn de un halogenuro orgdnico con magnesio en un disolvente
Iiguido para reacciones Grignard, procedimiento que comprende

-]

el empleo de magnesio en forma de pieias pgroseras y voluminosas.,

S

2. Procedimiento en conformidad con la reivindicacidn
1, en el cusl las pleza:r de magnesio tienen uinl volumen por
pieza de 50 mi aproximadamente por lo menos.
%. ProcecCimiento en conformidad con las reivindica-
clomes 1 7y 2, en el cual el mognesio se emplea en Fforme de
blogues gue pesan cada uno entre 1 kg aprozimadamente y 20 kg
aproximadanente,

4, Procedimiento en co.:formided con las reivindica-~

clones 1 a 3, en el cual el magnesio se emplea en exceso con



2
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respecto al halogenuro orpénico,

o
5. Procedimiento en co:formidad con lo reivindicacidn
4, en el cual se emplea un exceso esbequioméirico 1007 de nag-

nesio.
6, Procedimiento en conrormidaed con lasgs reivindicacio=-
nes 1 a 5, el cual comnrende el hacer pasar una mezcla fliuida

1

que co:nsta de un halogenuro orgdnico y un disolvente liguido

pare reaccionor Grignord & una sond de rescciodn cargada con

plezag de megnesio zroseras y voluminosas; el retirar de la

zona de reaccidn hecia una zona de destilacidn una mezcla de

Tluido que compren<c el mencionado disolvente liguido, haloge-

nuro orgdnico sin reaccicnar un halogenuro organomasnésico

producido por la reaccidn; el destilar de dichc zona de des-

.  ? . . - - < ? as A

tilacion nacia una zona de condensacion un dentilado vaporoso
.O “ae 2

que comzrende por lo menos una porcion de dicolvente 1{quido

v por lo menos una porcidn de halogenuro orglnico no reaccionado

contenido en lc mencionada zona de desztilacidn: el condensar

dicho de~v11aao en dicha zona de condensacidn y el pasar el
condensado & la mencionada zo:a de reaccidn.
7. Trocediniento en conformidad con laz reivindica-

ciones 1 2 6, sn el cual el halogenurc orgénico es bromuro

de etilo v el disolwvente orghnico es é%er dietilico.
8. Frocedimiento segln las reivindicaciones 1 a%, ean

para le prepzracidn de helogenuros orga-

el que la instalecidn

0 e R " s X E SN
nomagnésicos, comprende un pote de dewtilacidn conectalo por

{4
o]
[N
=
2
-t
(o]
=}
Q
®
O
o]
=
|

estilado a

jo N

une caileria de tranaporte de
densador, halléndose conectada la éalida del conlenzador por

unc caferia de trassporte de condensada, mediante una vdlvula,
& uh reactor), carca de lo porte superior de este Oltimo; dicha

- ) ,
caiteria de transporte de condensado estéd nrovists de una rama,

IS -



10,

15,

20.

1]

15

it

K ey ] - . ]
bomada por excima de la mencionadsz vélwule,

2

corectada al reactor cercsa <el fondo de és

2.

te; el nenclonado

reacicr estd conectado por une cafieria de descargé con vialvula

—

que co-cuce al interior del mencionado pote; el mencionado

P R S S : P : .
reacior eglts provicto, en el intermedio eatre la conexiodn
de le nenciocnada caferic de tra nsporte de coandensado y la

- - '.I -~ - ] .ot S - *
menclonada cafieric de descarga, de una cafleria de rebosamien-

del menclonado pote; ¥ la citada

’

cafleria de transporte de condensedo esté mrovisite de una se-~

o

tomada por encima de la rama menclonsdda en primer

lugar ¥ que conduce por medio de una valvula al pote menciona-

do.
.. T . S e d 2R e r

9. Yrocedinmiento en conformidad con le reivindicscion

1 4 . (3 3 -

8, en la cual, el reactor mencionado esta provito de disposi-

snto con zu ingtolacidn correspondiente

;_;-
(" Dl

10. Proce
pere la preparacidn de halogenuros orgonomagnésicos.,
| Segln sze describe y reivindics en la presente memoria
que coasta de quince péginas foliades y escritas a méquina por
una sola de sus caras. &compailadas de una lémina de dibujos,
iadrid, a 9 de abril de 1,960.
F. HOFFMANN-LA ROCHE & CO., SQCIETE ANONYME.

Pe. Q.

R/pp.



% F o/ Fmamn-Lo Rocke & S A5 12 55 Hye dmiea

3
257255

6 9

L 5
ot
J 0 8
7
WDMM

Madrid, 9 Abril 1960

orme Isern Miralles

T .
eputoran ’
. -
\\ B
R S




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



