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El presente invento se refiere a un método mejorado

]
N

|
”

pare producir el biocida industrial, bis-tiocianato de me-
$ileno. El invento se refiere también a la forma de llevar
a cabo la reaccidn ‘entre un dihalometano y un tiocianato
alealino o alcalino-térreo utilizendo agua como medio de
reaccién. No se requieren disolventes orgdnicos, El inven-
to prescribe que reaccione el tiocianato del metel y el di-
halometano en condiciones especificas de temperatura, v.g.,
sin pasar de 85°C, con lo cuel se consigue. mejorar el ren—
dimiento de un producto que se caracteriza por hallafse re—
lativamente exento de productos de polimerizacién o resini;
ficacicn. ) ‘

En une realizacidn preferide de esta invencidn se om-
plean dihalonmetanos especificos que contienen por lo menos
un dtomo de bromo o yodo, siendo preferideo el bromo., En una
realizacién mds preferida, le invencion demuestra que se
forma bie-tiocianato de metileno extremedemerte puro cuando
el bromuro de metileno reacciona con dos moles, por 1o me-
nos, de una solucidn acuosa de un tiocianato alcalino du-
rante un periodo de tiempo‘relativamente breve, en un inter
velo de temperaturas comprendido entre 78°-82°C,

El bis~tiooianato de metileno he demostredo ser un
producto quimico industrisl de gran importancie para su whi
lizacidn en el control de una diversidad de especies de mi-
croorganismos industriqles..cuando se formula adecuadamente
ha sido utilizado con éxito en el tratamiento de la contemi
nacidn microbioldgica que tiene lugar en algunos sistemas
industrieles, como fdbricas de papel, torres de refrigera-
cién y sistemas andlogos. Es extraordinariamente eficaz en

dosis que no excedan de unes pocas partes por millon. No
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! nato de metileno por reaccidn entre un dihelometano adecus-

solamente es eficaz en pequellas dosis, sino que es capaz de
controler un amplio espectro de los microorganismos que epa
recen en numerosos sistemas industriales.

Hagte ahorae se acostumbrabe a'producir el -bis~tiocie

do,- tal como’ el bromuro de metileno, con un tlocilanato alca
lino empleando como disolvente, uno orgdnico tel como la

dimetilformemida, Le reaccidn requerie copdicionas de reac—
cidn complejas y el producto deseado se obbtenia con bajos

rendimientos. El producto meabado exigle purificaciones ex-
haugtivas en alcohol para lograr une sustancie de pureza

adecuads & los usos industriales. Todas las reacciones efec+
tqadas-hasta ahofa por los investigadores conduciaﬁ.a un px#
ducto final conteminado con polimeros o sustencias resino—
sag de composicidn desconocida. Debido & las numerosas difi»
cuitades que surgian en le produccién del bie—tiocianato.@e'
metileno utilizando las técnicas preparativas.o?génicas clg
sicas; estte compuesto era extraordinariamente costoso, lo

que dabe lugar & un empleo bastante limitado de este produc|.:

t0 en aplicaciones industriales & gran escala.

Eg evidente que si se dispusiera dé-un métoag-méa eco
ndémico de produccidn de bis~tiocianato de metileno de pure-
za sdecugda, su bdaptacidén el control de microorganismos en|
procesos industriales se veria sustencialmente incrementada,
por lo que un amplio sector de la industria se beneficiaria
empliamente con el empleo de este notable microbiocida. De
aqui que un objeto de la invencidn sea proporcionar un mé-
todo de produccidn de bis-tiocianato de metileno mds perfqg

to y econdmico.
Otra finalidad de le invencidn es la de proporcionar

.
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un método mejorado de produccidn de bis~tiocianato de metilg)
no cdn buen rendimiento y que reduzca sustancislmente las
téonicas de purificecidn, necesaries hasta ahora, pare lle-
gar & un productb satisfactorio. ,

Mds adelente irdn apareciendo otros objetivos.

Dg_acuerdq con la invgncién ge ha comprobado que el
big-tiocianato de metileno se puede sintetizer fécilmenfe
por reaccidn de un dihslometeno con,por lo menos,dos moles
de un tiocianato alealino o alcalino-térreo s une temperetu~
r& inferior a 85°G, dirante un periodo de tiempo relativa-
mente corto. Una caracteristica.importante de le invencidn
radica en el hecho de que la remocidn transcurre en un me-
dio macuogo que estd prdcticamente exento de disolventes or—
génicos. |

Si bien en la preparacidn de bis-tiocianato de metile-
no puede utilizarse cﬁalquier dihaloalcano, es proferible |
que‘el dihaloalcano contengs por lo menos un dtomo de bromo,
yodo o ambos; asi por ejemplo,'éon sustancias preferides el
bromuro de metileno, el yoduro de metileno, el bromoclorome-
tano, el brom9yodometano y el yodociorometano. De estas sug
tancies la mds indicada es el bromuro de metileno, CH,Br,.

Como se mostrard mds adelante, si se utiliza bromuro
de metileno como ung de las sustancies de partida, es posi-
ble ﬁrebar&r directamente el bis~tiocianato de metileno con
las técnicas que se prescriben aqui. No son necesarias ope-
raciones posteriores de purificacidn para lograr un producto
adecuado utilizable en las formulaciones de microbiocidas
industriales.

Entre los tiociaﬁatos de metales alcalinog, los tio—-

ciamntos metdlicos preferidos que pueden emplearse estén los

\
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. 51 bien pueden wtilizaerse los tiocianatos de cesio y rubi-

conocidos productos tiocienato sddico y tiocianato potédsicos

dio, su elevado coste elimina esta posibilided.Aun cuando
para los fines Qe este invento el tilocianato emdni.co puede
congiderarse como un tiocianato alcalino, no congtituye un
material preferido del invehto,'ya que deberia ser quimica~
nente bastante puro paré lograr wna reaccidn satisfactoria,
Andlogamente, debido & consideraciones de tipo econdmico,
los tiocianatos alcalino-térreos, Veg. de magnésio, calcio,
estronclio, bario y radio, no son preferidos aun cuando son
eficaces en los procedimientos que aqui{ se describen. De
équi en adelante, y con el fin de simplificar, el iﬁvento
se referird a los tioclanatos alcalinos.

Como ya .se menciond, uno de los puntos principales de

novedad de este invento reside en que la reaccidn transcu-

rre utilizendo como medio reacclionante el agug, 1no giendo
necesario el empleo de disolventes orgénicos. El agus proce-
de de los tiocianatos de sodio o potasio, dado que estas sug
tancias generalmente sé producen y suministran en.soluoién
acuosa concentrada. Por lo tanto resulta facil utilizar el
agua de las goluciones de tiocianato sddico o potdsico como
medio de reaccidn en el que iranscurre sl proceso del inven-
to. |

Uno de los conceptos mis importantes del invento es
que la reaccidn transcurre & une temperatura que no excede
de 85°%, A temperaturas superiores & 859 se produce une ex-
cesiva polimerizacldn y decoloracidn del bis~tiocianato de
metileno obtenido. Asimismo, cuand; la températura supere
los 8590 los rendimientos disminuyen drdsticemente, por lo

que se imponen operaciones ulteriores de purificaciéﬁ. Cuan-
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.robromometano, os preferible que la reaccidn transcurra a

“elevados del producto final. Por lo tanto los tiempos de

b
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do se utilizen dihalometanoé mixtos, como por ejemplo, Clo=-

temperaturas comprendidas entre 65 y 82°C, Cuando se utili-
za el dihaloslcano préferido,'bromuro de mebtileno, el inter-
valo de temperaturas preferido -és el comprendido entre 75 ¥
82°¢. '

7 " Como ya se indioé; un aspecto importente del descu-
brimiento de este lunvento lo consti%uye el mejor rendimiento
obtenido cuando le resccidn trenscurre durante periodos de
tiempo relatiyamehme cortos; en algunos casos tan solo cua-
tro horas de caléntamiento den lugar a elevados rendimientos -
del bis~tiocianato de metileno. Sin embargo como sucede en
la mayorié de lasfreaccipnes orgénicés el tiempo se hella
inversamente nelacionade con la temperatura, es decir & me;
nor temperéfura, mayor tiempo. A temperaturas inferioreé;
por 9jemplo a 65°C, soﬁ necpsarioé tiempos de calentamiento
de hgstq'zo horas para conseguir rendimiéntoé apreciables
del bis-tioclanato de metileno, eﬁ.tanto que cuando se ubi-

lizen las sustancias de partide preferides, como el bromuro

de metileno, y la temperaturs se mentiens e unos 80°C, unos

tiempos de reaccidn de 5-10 horas dan lugar a rendimientos

resccicn presentados aqui y en las reivindicaciones son merg
mente indicativos con el fin de permitir a los expertos en
la técnice la pueste en prdctica del invento, pero debe
atribuirseles valor e importencia en relacién con las condi
clones de la reaccidn, los materiales de partide y la fempe
retura de la reaccidn. .

Ia ecuscidn utilizeda para representar la reaccidn pro

ducida en la ejecucidn del invento, se expresa simplemente
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'-lda tiocianato alcalino para agseguraxr un rendimiento elevado

'épor:
| 1 CHX, + 2 MSON —> CHy(S0N), + 2 IX

. Observendo esta ecuacidn resulia evidente que se re-
ifquieren al menos dos moles de tlocianato alcalino pars reac~
ifciohar con un mol de halometano para producir el producto
;Efinal bis-tiocianato de metileno. Ila experiencia ha denos—

| trado que es conveniente emplear un ligero exceso en moles

Idel producto final. Nuevamente gqui go ha descubierto que el

exceso depende del dihalometeno especifico que se emplee.
| En el caso de los dihalometanos mixtos es frecuentemente con
;veniente utilizar haste tres moles de tiocisnato alcalino,
en tanto que en el caso del bromuwro de metileno se logran
excelentes resultados con 2,5-2,8 moles., Es conveniente tan
bién emplgar el minimo exceso en moles pare asegurar buenos
lrendimientoa; ya que la sustancia en exceso aparece en la

capa acucss finai,'conoluida ye la reaccion, y constituye un

subproducto indesgeable.

S5i bien el tiocianato alcalino pusde recuperarse y vol
ver & utilizarse, ello no es aconsejable puesto que resulta
beneficioso desde el punto de vista comercial recuperar los
heluros alcalinos producidos en 1la reaccidn., La recupere-
cidon de las sales alcalinas, en el caso en qué se utilice
bromuro de metileno como material de partida implice la re-—
cuperaoién de un bromuro alecalino ‘que se puede purificar,
recuperar y vender como sal de un bromuro alcalino. Asi pues
es evidente que no debe utilizarse un gran exceso de tiocia-
nato de metal alcalino, puesto que es un contaminante en la
etapa de recuperacidn de la sal final y por consiguiente se

degperdicia innecesariamente.
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' A fin de ilustrar una preparaciéﬁ preferida de bis~tio-

cianato do metileno de acuerdo con la prdctica de la.inven-
Qcién, se presente & coﬁ@innﬁcién el Ejemplo I: | .
BJEMPTLO I

; Se calienta en un aparato de vidrio, durante 6 horas, -
a 80°C y con agitacidn, una mezela constituida por 225 g de
'tiocianato sédico comerciel en solucidn acuosa al 52 %y 9 8
ide tiogianato sddico de pureza reactivo y 104,4 g.da bromuro
| de metileno. 7 '

Se trata 1a'mezcla reaccionante con 20 g de agua para

disolver el bromuro sddico que se formd y precipitd durante

4, la reaccidén. Enfriando la mezcladereaccidn con agitacidn se

logra la precipitacidn del bis-tiocianato de metileno. Se
recogen~ios cristales, se lavan con agua'y ge gecan al aire,
Annlizados log cristales finales por infrarrojo presentan
una purezs del 98,5 %.'El rendimiento en bis-tiocianato @e'
metileno es de 93 %.

El Bjemplo II que se presenta & continuacidn ilustra
otre preparacidn tipics, en la que se aplicae el invento; pe-
ro en este caso el dihaloalcano de partida es clorobromome—
tano. Este ejemplo_destaca también que cuando se emplea el
dihaloalcano no preferido es necesaria una etapa de purifi
cacidn ulterior & fin de lograr un producto final que posea

el grado de pureza necesario.

EJEMPLO IT
En un matraz de 22 litros se celientan durante 6 horas
a 78-82°C 12980 g de solucidn acuosa de tiocianato sdédico el
57 %, 1969 g de tiocianato sddico de pureza comercial y
4290 g de clorobromometanc. Ia tempera?ura no debe exceder

de 82°C para evitar la formacidn de subproductos polimeriza-

¥
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~ leno bruto procedente de la preparacidn con clorobromometa—

. de bis-tiocienato de metileno que se filtran, se lavan con

97,5 %

._..9...

345580

dos. Se agrega sgus (1200 ml) para disolver las sales preci

pitadas y la mezcla reaccionante se enfrie con agitacidn.
Se filtran los coristales de big~%locianato de metileno, se
lavan con 4 galones de agua (15,14 litros) y se secan al
aire, '

Rendimiento = 3282 g

% Rendimisnto= 76,5
104,7°C

Pureze = 95,5 % (andlisis infrarol

Pefe

Purificacidn: Se cargani100 g de bis-tiocianato de mebi-

no, 120 g de isopropsnol y 466 g de agua en un’matraé de

1 litro con cemisa de vapor y dotado de una llave en el fon
do. El bis-tiocianato de metileno se disuelve & una tempers
tura de 80°C, dejando una impureza liguida roja de nature-
leze polimérica que sedimenta en el fondo del recipiente de
reaccidn al cesar la agiiacidn. Se sifona le impureza me-
diante la llave y se vierte ls solucidn amarilla scbre un

cristalizador. Se obitienen agujas de color amarillo claro
agua ¥ 8¢ secan &l aire. Ia pureza de este producto es del

Se deduce del ejemplo anterior que lavando el producto
final con une mezcla de agua caliente e isopropancl es po-
sible preparar un bis=tioclanato de metileno de elevada pu~
reza, Cuando se Gesee purificar el pfoducto por este asétodo

debe utilizerse una relecidn de’ alcohol-sgus deniro de los

LIS

1{nites 10:1 & 1:10 siendo ol intervalo preforido ol compre]
dido entre 4:1 y 1:4 y siendo el mds preferido de 1:4. Si

bien en el ejemplo se whiliza isopropsnol debe entenderse
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que pueden emplearse otros alcoholes miscibles con agua,

como metﬁnol, etanol y propanoi normal. En los casos &
metanol y etanol deben emplearse femperaturés nds bajas ya
que debe procurar evitarse la ebullicién de la fraccidn al-
coholica del liquido de purificacidn. Si bien los alcoholes
descritos anteriormente constituyen un grupo preferido de
disolventes miscibles con el agus, bueden utilizarse tal-
biédn otios disolventes solubles en agua tal coﬁo.acetona,
metil-etil-cetona,. dimetilformamide y sulféxido do aimetilo,
Para ilustrar el efecto de las variables en el curso
de la reaccidn se presentan & continuacién las Tablas 1-4,
En la Tabla 1 se muestra el efecto de la concentracidn del
tiocianéto hetélico; la Tabhla 2 muéstra‘el efecto de 12 con|.
centracidn del agua utilizada en el trénscurso de la rsac-
cidn, en tanmto que la Tabla 3 muestra el efecto de la rela-
cién de tiocienato alcalino & dihaloalcano. En lé Tabls 4
se muestra el efecto del tiempo y la temperatura sobres ol

rendimiento en el producto obtenido.

TABLA 1
" Dipcianafo  Sustanocia orgdnica  Condiciones Rendimiento
(moles) (moles) (%)
NeSON (1,56)  BuB! (0,6) Calentamien 93
. to durante
‘6 horas a
800¢
NH,SCN.(1,4)  BMB (0,6) \ © = (a)
KSCN-Reactivo- o . A
» (2,4)  uc3® (0,6) ’ 76
NaSCN-Reacti- ' '
vo,4) 1B (0,6) | 75
NaSCN-Teg , . '
(2,4) - MOB (0,6) 75.
NaSCN-Comer= C i :
cial-{2,4) MCB' (0,6) 75
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" cidn importante.
1 Broumuro de metileno

2 - Clorobromometano

TABLA 1 (continuwacidn)

NH, SON (2,4) MeB (0,6)

TABLA 2

Efecto de 1a Concentracidn del Asua

Concentracion Sustancia

orgdnioca

Condiciones Re

- (=)

. (a) Solamente bajo estas condiciones ocurre una pollmeriza-

ndigient
0

en Hy0(%) (%)
46 BB SON/BMB 2,6 93
B i v quante: 9
32 ' BMB 6 horas a 80°C 93
56 ° - IR SCN/ICB 3,5 65
52 0B Calentamien 65
46 , —_— to durante 65
6 horas a
43 ‘ ICB 859°¢ 64
40 NCB | 66
4 Bromuro de metileno
2 Clorobromometeno
TABLA 3
Efecto de 1s Relacidn Tiocianeto/sustancia
Breénica
SON/sustancia brgé-; Sustancia  Condiciones ' Rendimiento
aice (relacidn moles orgenica b
2,2 B! Solucidn al 79
2,5 BMB 54 % de 88
2,6 . puB NaSON en H,0 93
3,0 ' BMB 6 horas a 93
4,2 BB 80°¢ 93
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TABLA 3 (continuacidn)

4,8 MOB* Solucidn al 73
57 % de ,
3,6 OB NaSON en Hy0 T2
6 horas a ,
3,0 1CB 85°¢ 65 -
1 Bromuro de metileno
2 Clorobromometanc
TABLA 4 _
Efecto del Tiempo y la Temperatura
Tiempo Temperatura Sustancia Condiciones  Rendimiento
(horas) orgemoes ‘ - (%)
1 80°c ms!  (sowBMB 2,6 0
2 80%: utilizendo 18
-3 80°¢ solucidn acuo 53
4 80°C sa al 54 % 73
5 80% (de NaSCN 89
6 80°¢ 91
1 7090 BMB (
4 70°%C SCI/BMB 2,6
5 70°C utilizendo 24
7 70°¢ NeSCN en 45
8 70°% Hy0 al 53
9 70% 60 % 64
12 709 66
24 709¢ T4
6 '85°¢C BIB SCN/BIB 2,6 92
0-10  60° MCB®  SCN/MCB 3,5
13 . | 67% NGB / o 46
. SCN/MCB 3,5
14 679 ! 60
utilizando 80 .
15 - 67°C ~ 65
_ o lucidén acuosa -
16 67YC T7
: o de NaSCN al 62%
17-20 67°¢ : 76
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0-5

10
0-4

T=9

10

(a)

TABLA 4 (continuacidn)

70°% OB
70°C

70°¢ .

70%

70%

70°

70°

75°¢C NCB
75% '
75°

75

75°¢

750

80°c MCB
go°%c
809

80°C .
859 | MB
85°¢

859

85°¢

90°¢ MCB

SCN/MCB 3,5
utilizando so-
lucidn acuosa
de NaSCN al

62 %

SCN/MCB 3,5
utilizando so-
lucidn acuosa

de NaSCN al

62 %

SCN/ICB 3,5
utilizando
NaSCN (acuoso)
al 62 %
KSCN:2,4 moles
MCB: 0,6 moles
utilizando so-

lucion acuosa
de KSCN al 54%

27
49
65
77
"Q
32
52
67
73
6
0
55
70
T4%
54,5
73
5o%
54%

- (a)

Solamente en estas condiciones se produce una polime-—

rizacidén importante.

Empieze & tener lugar una polimerizacidn importante.

Bromuro de metileno.

Clorobromometano,

Segin se indicd anteriormente, una vez que se enfria
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le mezcla de reaccidn el Bis—tiocianato de metileno preci-

pita completamente en el medio reaccionante. Simulténeamqg

cierta cantidad de sales de haluro sddico que 88 entremoz-
clan con el producto final. En algunos casos, una realiéa-
cidn del invento recomendable es lavar con agua fria los:
cristales finales con'objeto de eliminer cualquier sal
regidual alcalina que pudiéran contener, Esto se fuede 1lle
var a cabo por simple filtracidn en vacio o por centrifuge-
cién. Ias sales asi eliminadas se combinan con el lfquido
madre residual y se concentran con el fin de producir he-
luros aleslinos que pueden venderse como reactivos quimi-
cos industriales, | _

Ia invencidn no solo proporciona técnices de reaccidn
y condiciones de preparacién de bis~tiocianato de motileno
nueves y simplificadés sino que presenta la ventaja adicio
nal de permitir obtener econdmicamente este producto, em—
pleando sustancias baratas con un ﬁinimo de calor y consie|
guiendo completer 1a rescoidn en un periodo de tiempo re-
lativemente breve., Segin se indicé en algunos de los ejem-
plos, un calentamiento excesivo tiende & rebajar el rendi-
miento, Al eludir el emplso de disolventes qrgénidos cCog=
‘tosos, es posible extfaer gimplemente del medio reaccionan
te el producto acabado y utilizarlo directamente en la pre a
parecién de férmulas microblocidas,

En la patente estadounidense 3.252,855 se exponen
aplicaciones industriales tipicas del .bia-tiogi&nato de
metileno como microbiocida industrial.

En resumen, la Patente de Invencibén que se solicita,

recaera sobre las siguientes:
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1. Un método de preparacidn de .bis -+tiocianato de
metileno que comprende las etapas de hacer reaccionar un
dihalometano con 2 moles como minimo de un tiocimnato metd
lico del grupo de los tiociahatoa de metales alcalinos y
alcalino~térreos, & una temperatura inferior a 85°C durante
un periodo de tiempo suficiente para producir bis-tiociang-
to de metileno y & continuacidn recuperar el bis-tiocianato
de metileno, realizédndose dicha reaccidn on un medio acuoso,

2. Un método de preparacidén de bis-tiocianato de me- ‘
tileno que comprende las etapas de hacer reaccionar un di-
halometano con 2 moles como minimo de una solucidn acuosa
de un tiocianato de metal alcalino a una temperatura infe- .|
rior a 85°C durante un periodo de tiempo suficiente para
produclr bis-tiocianato de metileno y posterior recupera—A
cidn de dicho bis-tiocianato de metileno. B '

3. Un método segin le Reivindicacidn 2 en el que el
dihelometano contiene por lo menos un dtomo de haldgeno del
grupo formado por bromo y. yodo.

4. Un método segun la Reivindicacidn 3 en el que el
dihalometano es el bromnro_de'metileno. .

5. Un metodo de acuerdo con la Reivindicacién 3 en éi o
gue el dihalometano es ¢lorobromomsitano.

6. Un método segin la Reivindicacidn 3 en el gue la
relacidn molar de tiocianato alcalino & dihalometano es co-
mo minimo de 2,5:1. .

7. Un meétodo de preparacidn de bis-tiocimnato de me-
tileno que comprende las etapas de hacer reaccionar clorow

bromometano con 3 moles como minimo de wna solucidn acuosa

de un tiocianato de metal alcalino a una temperatura com-
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tileno que comprende las etapas de hacer reaccionar bromuro

-16—

345580

prépdiqa entre 65° y 8290 durante un periodo de tisupo su-
ficlente para producir cantidades importantes de bis-tiocig
nato de metileno y posteriormente recuperar el bis-tiocie-
nato de metileno del medio de reaccidn y purificarlo con di
golventes. |

8, Un método de preparacidén de bis-tiocianato de me-
tileno que comprends ias etapas de hacer reaccionar cloro-
bromometano con 3,0 moles por lo menos de una solucidn acug
sa de un tiocianato de metal alcalino a une températura com
prendide entre 65° y 82°C durante un periodo de tiempo su-
ficiente para producir cantidades importentes de-bia-tiocig
nato de metileno, separar el bis-tioclanato de metileno del
medio de reaccidn en forma de cristales impuros y postefiq;
mente purificar dichos cristales por tratamiento con wna so
lucidn caliente de un disolvents orgdnico miscible con agua
y egua, on una relacidn de disolvente orgdnico a agua
éomprengida entre los liﬁites 10:1~1:10 pars disolver el

tiocianato de bis-metileno relativamente puro separéndolo

de las impurezes retenidas y cristalizar después el tiocia-

neto de bis-metileno purificado de la solucidn dei disolven
te orgdnico miscible con el agua para obtener un bis-tiocia
nato de metileﬁo relativamente puro.

9. Un método segin le Reivindicacidn 8 en el que el
disolvénte orgén;co miscible con agua o9 isOpfoﬁanol ¥y en
el que se utiliza una relacidn de .isopropanol ; agué de
134, - '

10. .Un método de preparacidn de bis-tiocianato de me-

de metileno con'2,2 moles por lo menog de une solueidn acuo

sa de un tiocianato de metal alcalino & una tempsratura com
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prendi@g entre 78° y 82°C durente 4 horas como nfnimo pare:
obtener una cantided importante de bis-tiocianato de meti-
leno y posteriormente separar por cristelizacion el bis-
tiocianato de metileno as{ producido,

11. Un método de prgparacién de big~tiocianato de me-
tileno que comprende las etapas de hacer reaccionar el bro-
muro de metileno con 2,5 moles como minimo de una solucidn
acuose de un tioocianato de metel alcalino & temperaturas
comprendidaes entre 78°C y 82°C, durante un periodo de tiem-
po comprendido entre 5-10 hores, para producir uga cantidad
importante de bis~tiocianato de metileno y posteriérmente
recuperar por éristalizacién el bis~tiocianato de metileno
as{ producido. |

12. BSe reivindica por ﬁitimo como objeto sobre el que
ha de recaer la Patente de Invencién que se solicita: "UN
METODO DE PREPARACION DE BIS-TIOCIANATO. DE METILENO".

"Todo conforme queda descrito’'y relvindicado en la pre-

sente Memoria descriptiva que consta de dlecisiete paginas

mecanografiadas(

Mad:i@, 29 de Septiembre 1.967_

BERNARDO UNGRIA
. Bep.
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