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MEÎ IORIA DESCRIPTIVA 

p a ra  s o l i c i t a r  

en

E S P A Ñ A

le r .  CERTIFICADO DE ADICION

a nombre de SOLVAY & CIE., entidad b e lg a , e s ta b le c id a  en 33 P rin ce  

A lb e r t ,  I x e l l e s ,  3r u s e la s , Bélgica, por: "MEJORAS INTíD LUCIDAS EN 

EL OBJETO DE LA PATENTE PRHJCIPAL Núm. 244.326, s o l i c i t a d a 'e l  ? de 

Octubre de 1958, por: "PROCEDIMIENTO PARA LA ESTABILIZACION DE 

HIDROCARBUROS CLONADOS".

El presente invento se r e f ie r e  a perfeccionamientos en los 

procedimientos de es tab ilizac ión  de hidrocarburos clorados, en 

particu lar del t r i -  y del perc loroetllen o .

En la  patente princ ipa l se describe un procedimiento que 

5 consiste en agregar a los hidrocarburos clorados a es ta b iliza r  

pequeñas cantidades de fen o l y de un compuesto epoxldado, t a l  

como la  ep iclorh idrina o un óxido de alqueno*

La acción combinada de estos dos tipos de estab ilizan tes 

permite ya obtener una res istenc ia  de más de 300 horas en e l  te s t  

10 acelerado de laboratorio descrito  a continuación: 150 cm̂  de t r i -
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c lo roe tilen o , por ejemplo, y una probata de aluminio son introdu-

3cidos en e l matraz de 300 cm de un aparato extractor de Soxhlet 

provisto de un extractor de 65 cm^. E l matraz es calentado e lé c ­

tricamente y e l  t r ic ío ro e t ile n o  es llevado rápidamente a e b u lli-  

5 cién con r e f lu jo  a velocidad constante, mientras que e l aparato 

es recorrido por una corriente de oxígeno y  es iluminado por una 

lámpara de fluorescencia del t ip o  "azul a c tín ico ". Durante toda 

la  duración de l te s t  se mide la  velocidad de desprendimiento de 

vapores ácidos en la  sa lida  del aparato. Esta velocidad, muy pe­

lo queRa a l p rin c ip io , se hace bruscamente muy grande, mientras que

e l t r ic ío ro e t ile n o  se ennegrece y se transforma en una masa a lqu í- 

tranosa negra. La res istenc ia  del t r ic ío ro e t ile n o  a l tes t se mide 

por e l tiempo, expresado en horas contado desde e l  p rinc ip io  del 

ensayo, desde e l  momento en que la  muestra entra en ebu llic ión  

15 hasta e l  momento en que e l  desprendimiento de ácido se hace brus­

camente con gran rapidez y rebasa los 15+10**-̂  mol g/h.

Se ha descubierto ahora que la  res isten c ia  de los hidrocar­

buros clorados a la  descomposición térmica bajo la  acción de me­

ta les  lig e ro s , d e l oxígeno y  de la  luz puede ser aumentada sensi- 

20 blemante agregando, a las composiciones estab ilizan tes que forman 

e l  ob jeto de la  patente p rin c ipa l, pequeñas cantidades de anilina, 

de p ir r o l o de sus derivados. La adición, por l i t r o  de hidrocar­

buro clorado a e s ta b iliz a r , de 50 a 500 mg de estos compuestos 

adicionales permite admentar fuertemente la  res is ten c ia . Sin em- 

25 bargo pueden u tiliz a rs e  otras concentraciones más débiles o más 

elevadas. La acción de los compuestos adicionales, ta les  como la  

an ilina y  los p ir ró le s , es sorprendente. En e fe c to , combinando la  

acción de las aminas y la  de lo s  compuestos epoxidados, en p a rti­

cular de la  ep icleh idrina, se obtiene una res is ten c ia  a l te s t  ace- 

30 lerado de laboratorio que es muy pequeña, como resulta de los en—
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sayos expuestos en la  tab la  que sigue. La acción combinada del 

p ir ro l y de la  ep iclorh idrlna sólo da igualmente una res is ten c ia  

muy pequeña a l te s t  y res istencia  que no corresponde a la  acción 

a d it iva  de cada uno de los  compuestos tomados aisladamente. Tor 

otra parte, la  adición de otras aminas, d is tin tas  a la  an ilina , 

a las mezclas estab ilizan tes de feno l y de compuestos epoxida— 

dos? tiene por e fectá  disminuir la  res istenc ia  a l te s t . Esto ocu­

rre  especialmente cuando se u tiliza n  como amina la  p iperíd ina, la. 

c ic lohexi lamina o la  morí o lina .

La tab la  que sigue muestra la  res is ten c ia  a la  descomposi­

ción del tr ic lo ro e t ile n o  no estab ilizado y  del t r ic lo ro e t ile n o  

estab ilizado con d iferen tes compuestos o sus combinaciones.

Sisayo Sustancias es tab ilizan tes , mg/L Resistencia a l te s t  
na acelerado, h_________ _

1 nada 22

2 Epiclorhidrlna (1500) 87

3 tt 3̂ tr ie tilam in a  (200) 45

4 tt i  c ic lohexi lamina (200) 50

5 w 3E metoxipropilamina (200) 35

6 w Ì  t la z o l  (200) 37

7 w i  p iperíd ina (200) 48

8 $ an ilina  (200) 60

9 Ì  dimetexipropilamina(200) 62

10 F ir ro l (200) 164

11 Epiclorhidrína (1500)i L p ir r o l  (200) 174

12 í  fen o l (200 294

13 EpiclorR.idrina(5000) í  fen o l (200) 328

14 Epiclorh idrina(1500) í  fen o l (2 0 0 )i pirrol(200)345
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15

16
17

18

19

Epiclorhidrina (1500) 

Epiclorhidrina (3000)

í  fen o l (200)

i  fen o l (200) i  an ilina  (200)

448

504

Epiclorhidrina (1500) 3? fen o l (200) í  piperidina(200) 212

M

i  fen o l (200) i  c ic lo e x i l-
amina (200) 114

í  feno l .(200) i  moriolina (200) 16o

Los ensayos 1 a 11 muestran que la s  combinaciones de aminas 

o de p irró le s  con la  ep ic lorh id rina  estab ilizan  mal e l t r ic lo r o -  

e tilen o . la  res istencia  a l te s t  acelerado es in fe r io r  a la  que se 

obtiene con ep iclorh idrina sola en e l caso de la  combinación con 

las  aminas; los resultados no son n i siqu iera ad itivos en e l caso 

del p ir r o l.

Los ensayos 12 y  13 muestran e l  sensib le mejoramiento de la  

res istencia  a l tes t de las muestras estab ilizadas según e l  proce­

dimiento de la  patente p rin c ip a l.

Los ensayos 14; 15 y 16 revelan un nuevo mejoramiento de la  

res istencia  obtenida, combinando la  an ilina  o e l  p ir r o l con las  

composiciones que contienen fen o l y un compuesto epcxido, confor­

me a l procedimiento d e l presente invento.

Finalmente, los  ensayos 17, 18 y 19 muestran por e l  contra­

r io  que la  p íperid ina, la  cicloexilam ína y la  morfolina no pueden 

su stitu ir a la  an ilina , teniendo estos compuestos nitrogenados 

por efecto una reducción de la  e fica c ia  de lo s  estab ilizan tes pre­

comí zados en la  patente p r in c ip a l.

Esta so lic itu d , que corresponde a la  presentada en Bélgica 

e l  28 de Diciembre de 1957, se acoge a los benefic ios del artícu ­

lo  51 del vigente Estatuto sobre .Propiedad Indu stria l.
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Les puntos de invención propia y nueva que se presentan 

para que sean ob jeto de este Certificado de Adición en España, 

son los sigu ientes:

5 IR. -  Mejoras introducidas en e l objeto de la  Batente prin­

c ip a l na 244. 526, o sea, en un procedimiento para la  es tab iliza ­

ción de hidrocarburos clorados por adición de una mezcla de un 

feno l y de un compuesto epoxidado, caracterizadas por e l hecho 

de que se agregan, además, pequeñas cantidades de an ilin a , de p i­

lo r r o l  o de un derivado del p ir r o l.

20. -  Mejoras según la  reivindicación  1, caracterizadas por 

e l  hecho de que por l i t r o  de hidrocarburo clorado a es ta b iliza r  

se agregan, además del fen o l y  del compuesto epoxidado, 0,05 a 0,5 

g . de an ilina , de p ir ro l o de un derivado de l p ir r o l .

15 3s. -  Mejoras en la  estab ilizac ión  d e l t r ic lo ro e t ile n e  con­

sistentes en agregar 0,05 a 0,5 g . de fen o l, 0,5 a 10 g. de ep i- 

c lorh idrina y  0,05 a 0,5 g . de an ilina  por l i t r o  de d iso lven te.

43. -  Mejoras en la  es tab iliza c ión  del t r ic lo ro e t ile n o  con­

sistentes en agregar 0,05 a 0,5 g . de fen o l, 0,5 a 10 g . de ep i- 

20 dorh id rin a  y 0,05 a 0,5 g . de p ir r o l  por l i t r o  de d iso lven te.

53. -  Mejoras introducidas en e l  ob jeto de la  Bat en te prin­

c ipa l No. 244.526.

Tal y como se ha descrito  en la  Memoria que antecede y  con 

lo s  fines que se han especificado.

25 Esta Memoria consta de cinco hojas y la  sigu iente, escritas

-  5 -



3

7

a máquina por una sola cara.

Madrid,

244809
2? Per Í55S

F. A.
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