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MEMORIA DESCRIPLIVA

El presente invento se refiere a un proceso para la produe
ceifn en continuo de haluro de cicélohexil magnesio.,

Seglin es sabido, los haluros de ciclohexil magnesio son =
productos que han adquirido recientemente una gran importancia,
para la produccién por ejemplo de derivados del triciclohexii
estaiio, tales como los haluros de triciclohexil estafio v 163
hidréxidos de triciclohexil estafio, los cuales poseen una gray .

aplicacién como herbicidas.

Los haluros de ciclohexil magnesio son en la actualidad pro-= .

ducidos por medio de un proceso discontinuo, Tal proceso posee
desventajas, como por ejemplo el hecho de que siempre existe la
posibilidad de que se produzcan explosiones (mientras que se -
estéd llevando a cabo la reacclén de acuerdo con:
C6Hi1X+Mg C6H11ng

en la que X es un halégeno, especialmente CLl), en el caso de =
que sea suministrada una cantidad excesiva de haluro cuando la
reaccién no ha comenzado todavia, Ademds, la reaccién no se de=-
sarrolla siempre de una forma completa, y & veces es necesario
para su desarrollo que se lleve a cabo en una atmésfera inerte,

Todos estos inconvenientes han side eliminados por medio -

del proceso continuo de acuerdo con la presente invencién, la

cual incluye ademds, en comparacidén con el proceso conocldo, to= :

das las ventajas de la produccién continua,

Ll proceso de acuerdo con la invencidén se ha caracterizado
porque el haluro de ciclohexil es alimentado desde la base in=
ferior, en una proporcidén constante, hacla una columa termose
tatizada que contiene virutas del magnesio que han sido alimen~
tadas desde la parte superior de la propia columma, y el haluro

de ciclohexil magnesio deseado es recuperado en la parte supew~
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rior de la columna, Preferiblemente, la temperatura de la columna
es mantenida entre alrededor de 58-60 2C y el haluro de ciclohew~
xilo es alimentado en una solucién de tetrahidrofuranoc, siendo
también obtenido el haluro de ciclohexil magnesio, en una solu-
cién de tetrahidrofurano,

La invencién también se refiere al aparato para llevar a ca-
bo dicho proceso, el cual consiste en una columna termostatiza-
da, gue posee en su pié o base inferior una pluralidad de ani-
llos de Rasching y la cual se ha dotado en su parte superior con
un derramadero, que posee un tubo de descarga y un tanque, asi
como con una boquilla superior de alimentacién, mientras que la
parte inferior de didéha columna se ha conectado a través de un
conducto de alimentacién, a una bomba que termina en un tanque.

La invencién se va a describir ahora con mé&s detalle, con -
referencia al dibujo que se écompaﬁa, el cual muestra esquemiti-
camente la sintes{s del aparato utilizado, para llevar a cabo
la reaccién entre el cloruro de ciclohexilo y el magnesio.,

Con referencia a dicho dibujo, se hace uso de una columna 1
(para el proceso de acuerdo con la invencién), que posee un dib-
metro de 5 cm, y un volumen de 2000 ml., conteniendo en su parte
inferior 2 una pluralidad de anillos de Rasching de alrededor de
3 cm., y siendo termostatizada entre 58-60 2C por medio de la
circulacién desde la parte inferior hacia arriba, de agua hacia
una cublerta 3, Dicha colunmna comprende en su parte superior una
boquilla de alimentacién 4 y en su parte superior igualmente un
derramadero 5, conectado a través de una descarga 5'a un tanque
6, mientras que en la parte inferior de la columna, la cual =
comprende también un grifo de drenaje 7, se encuentra un conducto
de alimentacién 8, hacia el cual es dirigide al producto conteni-

do en un tanque 9, para que fluya a través de una bomba 10 de



gasto constante,
De acuerdo con el proceso de la invencién, la columna 1 es
llenada a través de la boquilla de alimentacién 4, con virutas ..
(alrededor de 420 grs.) por encima de la altura de la descarga
Se 5. Después, son introducides en la columma alrededor de 200 ml,
de una solucidn del 34-35% de reactivo de Grignard en tetrahi=-
drofurano; después se espera a que la temperatura de entrada -
alcance los 58-60 °C y después se empieza a alimentar a través
L]

del conducto 8, una solucién anhidro de cloruro de ciclohexilo

10. en tetrahidrofurano, en la proporcién de 650 gr., de tetrahidro=

furano v 290 gr, de cloruro de ciclohexilo, en una cantidad de
1 Xg. por hora, Puesto que continua la alimentacién de dicha so= f
lucién desde el conducto 8, el producto de reaccién consistente
en una solucidn del 34-35% de reactivo de Grignard en tetrahi-
15. drofurano, comienza a fluir desde el derramadero 5, Dicha solu~
cién es recogida en un tanque apropiado 6,
El rendimiento de la reaccién, calculado sobre el cloruro
de ciclohexilo, es del 96-98%, La alimentacién de magnesio prin-
cipalmente hacia el pié de la columma 1, se lleva a cabo de modo
20, que desciendan despacio a.lo largo de la‘propia columay esta
ltima es mantenida comstantemente llena mediente la adicién fre-
cuente de virutas a través de la boquilla de alimentaciéni
Con esta técnica, no aparece en ningpun momento la formacién
de residuos, con lo cual no se hace necesaria la limpieza perié
dica de la colunma,
Para interrumpir la produccidn, es suficiente con parar la
alimentacién desde el conducto 8, para que se enfrie el aparato
y para que sSe mantenga la colummna 1 llena en condiciones anhiew

dro. Para comenzar de nuevo la producci6n, la temperatura de en



tridda se hace alcanzar de nuevo los 58-60 °C y la solucidn de
cloruro de ciclohexilo es alimentada de nuevo desde el conducto
8.
En comparacién con las técenicas discontinuas conocidas, el
5 proceso continuo de acuerdo con la presente invencidn, para la
preparacién de haluros de ciclohexil magnesio, tiene como prime-
ra ventaja, la de ser menos peligroso, debido a las cantidades
reducidas de productos gque intervienen en el ciclo y debido a
la eliminacién de los riesgos que llevaban consigo el comienzo
1lo. de la reaccidén., De hecho, la columna de reaccidn puede ser man~
tenida completamente llena de reactivo de Grignard y de Mg, ¥y
- quedar en estas condiciones a temperatura ambiente, incluso du-
rante periodos de tiempo prolongades, y después puede ser puesta
en marcha de nuevo, en condiciones de rendimiente normal, des-
15, pués de que ha sido llevada a su punto la temperatura de rea=~
codén. (Por otra parte, esto hace indispensable la utilizacién
de un solvente, el cual mantendrd el reactivo de Grignard a -

temperatura ambiente, de modo que no hava precipitaciones en la

columma).,
20. Otra ventaja més del proceso de acuerdo con la invencidn re-
1 side en el hecho de que el camino seguido por el magnesio, de

acuerdo con el tipo de alimentacién adoptada, permite que el =~
mismo alcance el Area de reaccidén en condiciones de mixima reac-
tividad. Es posible por lo tanto, obtener una reaccién completa

25, con un paso Unico para el haluro hacia la columna, sin tener que

; ser reciclado.

No debe olvidarse ademds el hecho de que los ensSayos lleva=
dos a cabo han revelado que no es necesario llevar a cabo la
reaccién en atmésfera de gas inerte, como se requiere siempre em

30 el caso de los procesos discontinuos conoccidos, esto so debe PLO=—
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bablemente al hecho de que, en el proceso que se ubtiliza el apa=
rato de acuerdo con la invencién, la invencién tiene lugar en un

drea que queda definida fuera del contacto con el aire, .

N o T A

Hecha la descripcién del presente invento se hace constar .
que esta solicitud se acoge a la prioridad de la solicitud ita-
liana n? 24100 A/75, depositada el 6 de Junio de 1.975, v que
se declaran como nuevas y de propia invencién las reivindicacio-
nes siguientes:

l.- Proceso continuo para la produccién de haluro de ciclo-
hexil magnesio (reactivo de Grignard), caracterizado porque el
haluro de ciclohexilo es alimentado en una proporcién constante,

desde la base, hacia una columna termostatizada que contiene vi-

rutas de magnesio alimentadas desde la parte superior de la pro-

pia columna, y siendo recuperado el haluro de ciclohaxil magnesio

deseado en la parte superior de la citada columna,
2,~ Proceso de acuerdo con la reivindicacién 1, en el que

la temperatura de la columna es mantenida entre alrededor de

58=-60 2C y el haluro de ciclohexilo es alimentado en una solucidén

de tetrahidrofurano, obteniéndose también el haluro de ciclohe~
xil magnesio en una solucidn de tetrahidrofuranc.

3.~ Proceso de acuerdo con la reivindicacién 1, en el que en
su comienzo, una solucién de haluro de ciclohexil magnesio en
tetrahidrofurano es introducida en la columma, antes de que co=
mience la alimentacién de haluro de ciclohexil magnesio.,

k.~ Proceso, segGn las reivindicaciones 1 a 3, en el que se

ha previsto una columma termostatizada, la cual posee en su base
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una pluralidad de anillos de Rasching y habiéndose previsto en
la parte superior un derramadero, que posee un tubo de descarga
¥y un tanqueo, y una boquilla superior de alimentacién, mientras
que la parte de la base de dicha columna se ha conectado a través
de un conducto de alimentacién a una bomba que termina en un tan-

que .

5.= Proceso para la produccidn en continuo de haluro de ciw~

clohexil magnesio.

Seglin se describe y reivindica en la presente Memoria que -
consta de 7 hojas foliadas y mecanografiadas por una sola cara
vy de 1 ldmina de dibujos,

Madrid, a 5 de Junio de 1,976

O0XON ITALIA, Sspede
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