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MEHORIA DESCRIPTIVA

paré solicitar
en
ESsPANA
ler. CERTINICADO DE ADICION

& nombre de SOLVAY & GIE;, entidad belga, establecida en 33 Prince
Albert, Izelles, Aruselas, 8élgica, por: "MEJORAS INTRODUCIDAS BN
EL OBJETO DE LA PATENTE FPRINCIPAL Ném. 244.526, solicitada el 7 de
Octubre de 1958, por: WPROCEDILIENTO PARA LA ESTABILIZACION DE
HIDROCARBUROS CLORADOS®. | -

Bl presente invento se refiere a perfeccionamientos en los
procedimientos de estabilizacidén de hidrocsrburos clerados, en
particular del tri- y del percloroetilenoc.

¥n la patente principal se describe un procedimienta que
consiste en agregar a los hidrocarbures clorados a estabilizar
pequefias cantidades de fenol y de un compuesto epoxidado, tal
como la epiclorhidrina o un 6xido de alquenoc.

Ia accifn combinada de estos dos tipos de estabilizantes
permite ya obtener una resistencia de més de 300 horas en el test

acelerado de laboratorioc @&escrito a continuacidn: 150 cm3 de tri-
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cloroetilenc, por ejamplo, Yy una probeta de aluminio son introdu-

3 de un aparato extractor de Soxhlet

cidos en el matraz de 300 cm
provisto de un extractor de 65 cm?, El matraz es calentado eléc-
tricamente y el triclorocetileno es llevado rédpidamente & ebulli-
cibn con reflujo a velocidad constante, mientras que el aparato

es recorrido por una corriente de oxigeno y es iluminado por una
lémpars de fluorescencia del tipo "azul act{nico"; Durante toda

la duracién del test se mide la velocidad de desprendimiento de
vapores Acidos en la salida del aparato; Bsta velocidad, muy pe-
quefia al principio, se hace bruscamente muy grande, mientras que
el tricloroetileno se ennegrece y se transforma en una masa alqui-
tranosa negra, la resistencig del tricloroetileno al test se mide
por el tiempe, expresado en horas contado desde el principio del
ensayo, desde el momento en que la muestra entra en ebullicién
hasta el momento en que el desprendimiento de 4cido se hace brus—
camente con gran rapidez y rebasa los 1‘34.10"'3 mol g/h.

Se ha descubierto ahora que la resistencia de los hidrocar-
buros clorades a la descomposicién térmica bajo 1la accién de me-~
tales ligeros, del oxfgeno y de la luz puede ser aumentada sensi-
blemente agregando, a las composiciones estabilizentes que forman
el objeto de la patente principal, pequefias cantidades de anilina,
de pirrol o de sus derivados; La adicidén, por litro de hidrocar-
bure cloradc a estabilizar, de 50 a 500 mg de estos compuestos
adicionales permite aimentar fuertemente la resistencla. Sin em-
bargo pueden utilizarse otras concentraciones més débiles o més

elévadas, La accidn de los compuestos adicionales, tales como la

enilina y los pirroles, es sorprendente. En efecto, combinando la

accién de las aminas y la de los compuestos epoxidados, en parti-
cular de la epiclohidrina, se obtiene una resistencia al test ace-

lerado de laboratorio que es muy pequefia, como resulta de los en—
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sayos expuestos en la tabla que sigue; ILa accién combinada del
pirrol y de la epiclorhidrina sélo dm igualmente una resistencia
muy pequefia al test, resistencia que no corresponde a la accién
aditive de cada uno de los compuestos tomados aisladeamente. Por

otra parte, la adicién de otras aminas, distintas a la anilina,

‘& las mezclas estab’lizantes de fenol y de compuestos epoxida—

dosy tiene por efectd disminuir la resistencia al test. Esto ocu-—
ffe especialmente cuando se utilizan como mmina la piperidina, la
ciclohsxilﬁmina o la morfolina.

ILa tabla que sigue muestra la resisténcia a la descomposi-
cién del tricloroetileno no estabilizado y del tricloreetilenc

estabilizado con diferentes compuestos o sus combinaciones.

Ensayb Sustancias estabilizantes, mg/L Resistencia al test
ne acelerado., h
1 nads 22
2 Epiclorhidrina (1500)‘ 87
3 " ¥ trietilamina (200) 45
4 1 § ciclohexilamina (200) 50
5 " F metoxipropilamina (200) 35
6 " I tiazol (200) 74
7 n F piperidina (200) 48
8 " § anilina (200) 60
9 ¥ dimetoxipropilaming(200) 62
1c Pirrol (200) 164
11 Bpiclorhidrina (1500) ¥ pirrol (200) 174
12 " i fencl (200 294
13 EpiclorBidrina(5000) £ fenol €200) 328
14 Epiclorhidrina(1500) ¥ fenol (200)F pirrol(200)345
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15 Epicloerhidrina (1500) ¥ fenol (200) % anilina (200 448
16 Epiclorhidrina (3000) # fenol (200) % anilina (200) 504
17 Epiclorhidrina (1500) ¥ fenol (200) ¥ piperidina(200) 212

18 " I fenol (200) % cicloexil-
, amina (200) 114
19 " F# fenol (200) % morfolina (200) 160

Los enssyos 1 a 1l rmuestran que las combinaciones de aminas
o de pirroles con 1a’epiclorhidrina estabilizan mal el tricloro-
etileno; Ia registencia al test acelerado es inferior a la que se
obtiene con epiclorhidrina séla en el caso de la combinacién con
las aminas; los resultados no son ni sigquiera adftivos en el caso
del pirrol.

Los ensayos 12 y 13 nmuestran el sensible mejoramientc de la
resistencia al test de las muestras estabilizadae segiin el proce-
dimiento de la patente principal.

Los ensayos 14, 15 y 16 revelan un nuevo méjoramiento de la
registencia obtenida, combinando la anilina ¢ el pirrol con las
composiciones que contienen fenol y un compuesto epexido, confor-
me al procedimiento del presente invento.

Finalmente, los ensayos 17, 18 y 19 rwestran por el contra-
rio que la piperidina, la cicleoexilamina y la morfolina no pueden
sustitulir a la anilina, teniendo estos compuestos nitrogenados
por efecto una reduccién de la eficacia de los estabilizantes pre-
comizados en la patente principal.

Bsta solicitud, que corresponde a la presentada en Bélgica
el 28 de Diciembre de 1957, se acoge a los beneficios del articu—

lo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.
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NOTA 244809

Los puntes de invencién propia y nueva que se presentan
para que sean objeto de este Certificado de Adicién en Espafia,
son los siguientess

12, - Nejoras introducidas en el cbjeto de la Patente prin-
cipal ne 244;526, o sea, en un procedimiento para la estabiliza-
cién de hidrocarburos clorados por adicién de una mezcla de un
fenol y de un compuesto epoxidado, caracterizadas por el hecho
de que se agregan, ademds, pequefias cantidades de anilina, de pi-
rrol ¢ de un derivado del pirrol.

22, - Mejoras segin la reivindicacién 1, caracterizadas por
el hecho de que por litro de hidrocarburec clerado a estabilizar
se agregan, ademés del fenol y del compuesto epoxidado, 0,05 a 0,5
g; de anilina, de pirrol o de'un derivado del pirrol.

32, - Mejoras en la estabilizacién del triclorcetilenc con-
sistenter en agregar 0,05 a 0,5 g; de fenol, 0,5 a 10 g. de epi-
clorhidrina y 0,05 a 0,5 g. de anilina por litro de disolvente,

42, - Kejoras en la estabilizacién del tricloroetilenc con-
sistentes en agregar G,0% a 0,5 g. de fenol, 0,5 & 10 g. de epi~
clorhidrina y 0,05 a 0,5 g. de pirrol por litro de disolvente,

SQf - Mejoras intreducidas en él objeto de la Patente prin-~
cipal Ho. 244;526.

Tal y como se ha descrito en la llemoria gue antecede y con
los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de cince hojas y la siguiente, escritas



& mdgquine por una sola cara.

Madrid,

UG/ -6 -
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