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PATENTE
DE
INTRODUCCION.

a favor de Don Juan DOMIH 0 POCIELLO, de nacionalidad
espdnola, residente en BARCELONA, Calle Hospital, 106
por "PROCEDIMILNTO PARA LA OBTBNClON DE MATERIALES TI-
XOTROPICOS"™

MEMORTA uBSCRIPTIVA

~. Bste invento se refiere a ia'pﬁeparacién de
ﬁétéfialesytixotrépicos’a partir de aceitesvvégetalés,
adecuados péra ser utilizados en pinturss, barnices y
tintas de iwprenta. las propiedades tixotrépicés son
de:especial valor en esta‘olase de Vehiéulos puésto que
entfe 6%fas coses, impiden la sedimentacidn y flota-
cion de los pigmentos, confieren estabilided en ol en-
vasado y,eliminan el goteo. |

Ya es sébido que el poliéster de un aceite

vegetal o las resinas alquidicas modificadas con aceite,
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pueden conveertirse en productos tixotrépicos por conden-
sacién con clertas resinas dé'poliamida; pero este- proce-
80 sé controla con dificultad ¥ proporciona productos

que no Siempre estan libres de defectos.

“ ror medio de la presente invencidn es rosible
convertir los aceites vegetales gque no tengan cetoaci-
dqs,oombinados, como el aceite de oiticica, y wnas espe-
oiélmente los aceites secantes, 1os cuales han sido po-
llmerlzados 0 espesados en. 01erto grado y/o copollmerl—
zados con monomeros polimerizables, etllenlcamente 1nsa—
turados, en productog altamente tlxotroplcos por un pro—
cedlmlento re1at1vamente rapldo y 51mple. bstos produc-
tos tlxotroplcos pueden ser empleados como tales en pin-
turas y barnices; o puden ser utlllzados como material
de partida perea la preparaclon de otros cuerpos regino-

sos teles como resinas alquidicas o pollester con carac-

teristicas tixotropicas.

De acuerdo con la presente 1nvenclon Se pre-

‘senta un procedimiento para la fabrlca01on de materiales

tlxotroplcos, se”un el cual un acelte vegetal que no

,con+enga ceuoa01dos combinados y que ha, 91do homopoll-
- merizado parc;almente para dar uwn producto de una vis-

0031dad ‘no inferior a 5 poises, se callenta con 0,5 &

20% pPoOr peso, calculado sobre el peso del aceite par—

cilalmente homopolimerizado’de hidrazina 0 une diamins ali-

iatloa que tenga un numero pazr. de atomos de carbono en
la moleouia, hasta que ge forme un m&terlal tixotroplco.

La presente inven01on tamblen propor01ona
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una modificacion del procedimiento antes citado para
la produccidn de materiales tixotropicos el cual com-
prende el calentamiento de un producto de una viscogi-
dad no inferior a 5 poises, obteaido por copolimeriza-—
cion de uh aceite vegetal que no conteaga cetoacidos
coubinados, con un mondémero polimeriza.le etilenicamen-
te insaturado, con un 0,5 a 20% por peso, calculado so=
bre el peso del aceite copolimerizadb, de une diamina
primaris alifdtica que tenga un nimero par de Atomos
de carbono en la moléoulé hasta quevse forme un material
tixotrdpico. |

La hidracina, la cual ha sido utiliiéda en for-
me. de hidrato, tiene un efecto mas marcado que las diami-
has primarias alifatices, en oonferiifspropiedades de ti-

zotropia al producto, pero la etilendiemina mencionade

’ . ' . « ! N . :
mas adelante es un agente de aminacion igualmente deseable.

Lag diesminaes primarias elifséticas gque contienen

un numero par de &tomos de carbono en la molécula son

etilen-diamina y hexametilen—diaﬁina; ejemplos de tales

aminas las cualés pueden ger ufiiizadas sdﬁ li4édiamino—
butano y deoametilen~diaminaf

| Pueden emplearse,écéitéé vegetales parcialmen-.
te pqlimérizados dentro de un margen de visoosidadrmuy_
amplio que coi - rende desde un acelte pars barniz lige-
ramente espesado hasta un standoil de aceite de linazé_
de 600 ppisés de visoosidadfy aun mayér; |

Ejemplos de aceites vegetales parcialmente po-

-limerizados que pueden utilizarse son los aceites para
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barnices, standoil de aceite de linaza, aceite de rici-
no deshidrstado y polimerizade, aceite de semillas de ta-

baco eopesado, aceite de soja v aceite de madera de Chi--

na. ol aceite de oiticica espesado y otros aceites que

- ' 4 . k3 K -
contienen cetoacidos combinados no dan resultados satis-

factorios y su uso quede sl mergen de esta invencion.
bjemploé de copolimeros que@uedén utilizarse
son aquéllos gue, teniendo una viscosidad no inferior a
5 poises, han sido obtenidos por copolimerizacidn de un
aceite el cual primero ha sido homopolimerizados, tal
como aceite de\ficino deshidratado, aceite de linaZza y
aceiteidédcooo, con una mezcla de dos o mas de 1los com-
puestos vinflicos siguientes: estireno, dmetil—estirenp{
ciclopentadieno{ viniltolueno, de metilo y acrilOnitrilo;
La presente invencidn tawbién comprende un pro-
ceso para la fabricacion de resinas alquidicas modifica-
dag segim el cual una resiha alquidica se mezcla con un
material tixgtrépico de acuegrdo con la presente invencion.
La mayorie de las resinas alquidicas pueden
volverse tixotrdpicas po;‘mezcla en caliente con una

pacion de material tixotrdpico preparado de acuerdo

. _' . " ) k3 ) . . 03 '
~con nuestra invencion. La tixotropia disminuye progre-

sivamente a medide que el aceite aminado se cuece con
la resina alquidica, mientras que la compatibilided del

producto acabado con esencias minerales mejora al avmen-

tar el tiempo de coccion. Casi todas lus resinas alqui-

dicaes pueden hecerse tikotrépicas combinando "en’ forma

L : ' o, " . .
adecuada temperatura de cooomén, el tiempo de coccion

.
\
i-
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. ] oa . e . .
y el indice de acidez., Si una resing glquidica se combi-
ng con une amina intermediaria-nor medio de calentamiento,
las propiedades tlxotroplcas aumentan pasando por un me-

xmmo v decr901endo luego gradualmenue hasca cesl un ve-

~lor cero, mientras que simultaneamente la tolerancia

del proaucto para las esencias minerales ﬁéjoraa De

aqui que un producto debe escogerse & base de una golue~ .
cidn de compromiso entre la tixotropis y la tolerancia
con respedto:él7White sprit.icdn el‘fin devlugrar un

’ . . I'e . R ; §
optimec compromiso entre el indice de acidez de la re-

'sina alquidica utilizada, la temperastura y el tiempo de

cocclon, oada uno de los cuales influye a2 su manera, se

ha de encontrar una rela01on entre estas tres variables

para cada tipo de resing utlllzada. bi la tolerancia a
las esencias minerales no es8 importante, el objetivo con-
sistird en modificar la resina alquidica para que por-
porcione el méximo de tixotropia.

La invencién es ilustrada a continuacion por
los siguientes egemplos en cada uno de los ouales un

produoto tlxotroplco es obtenido a base de un cierto
que

~tiempo de coccion contado a partir del momento en el

producto llega los 200°¢. No obstante, en cada_ejemplo
el periodo de coceidn se prolonga, y como en elféjem~

plo a,'se sacan muestras e intervalos frecuentes pars,

'determlnar la tlxotropld. En cada ejemplo se obtiene

un produoto oatlciaotorlo pero, ei se desea, pueden

emplearse temperaturas més elevadas o nés bajas.
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EJENPLO 1.

En un frasco provisto de agitador y condensa-—
dor se cargan, bajo corriente de oas inerte (nitrdgeno,
o'nitrégeno conteniendo una pequeiia oanti@ad de anhidrido
carbdnico), 600 g. de standoil de aceite deAlinaza"ae”
130>poises vy 14 g. d= una solucion aoﬁoéa‘deretilén—

diamina al 85,4%; La carga se calienta con agitacién a

200° C en un periodo de 35 minutos, manteniéndola despuds

a esta temperatura, £l condensador se ajusta de tal mane-
ra que permite el escape del vapor de agua y a interva-

los -8e hacen las determinaciones del indice de acidez

y del nlmero de amina, Uespués de aproximadamente 35 mi-

nutoSfa‘QOOOC el produd{o se vuelve y tiene un indice

de acidez de 11,1 y un mimero de amina de20,6. El pro-

ducto, se vacia por presion. Una solucion de este pro-
N o “ . 7
ducto en esencias minersles es altamente tixotropico.
Los {ndices de acidez son determinados por el

ya conocido metodo corriente, pero la deterininacion del

’ Y 0y £3 3
‘numero de aminsg requiere una tecnica especial y para

ello y en este caso se ha ideado el siguiente'procedi—
miento.

. 41 reactivo necesario se prepare de la siguiente
manerss.

Solucion de acido clorhidrico (p.e. 1,16) 10 cc.

Anhidrido acético (puro) ’ 50 cc.

Con esta mezcla se prepara un litro de reacti-

vo a bace de complementar dicho volumen aﬁadiendo le si-

guiente mezcla daisolvente:

i~

o
:
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70 partes en volumen de dcido acético glacial

10 " % " gg xileno
10 woooow " e igopropanol
10 n wo o de etilen-glicol

Bste reactivo ge norumaliza polr valoracion con.
wa solucidn deci-normal de acetato de sodioc en deido
- : N s,
acético glacisl (preparada neutrizando carbonato sodico
puro con dcido acético puro). Ll indicador, Sropeolina
, i oo e R L
00 (en solucidn saturada en dcido acético glacial) pre-
genta un color rojo vivo en el punto finel de la valora-.
L v . ‘
cion.

PROCEDIMIBNTO

Se pesa de 1 o 2 gramos de resina y se diéue1~
Vén'en 30 cé; de un &isolvente‘que consiste en 3 partes
en volumen de doido-acdtico glacisl y 1 parte en volu~
men de xileno, arisdiendo unas gotas de indioaddf (anaran-
jado de mefilo-xileno—cianol ¥TP) después de enfriar. La
valoraqiénée lleva a cabo ‘con el reactivo normalizado
antes citado hasta conseguir el viraje a rojo. El resul-
tado se expresa en equivalente a wiligramos de hidréxido
potdsico por gramo de resina yel‘resdltado exprese como
"nimero de emina. |

EJEMPL O II.

600 g. de aceite para esmalte al 15% (prepara-
do pof éalentgmiento conjunto de 15 partes de aceite de
madera y ©5 de aceite de linsza hasts obtener un produc—
to de 400 poiées de viscosgidad) y 14 g. de una solucidn

acuosae de etilen-diamina sl 85,4% se cargsn y calientan

.
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‘carbonico) 600 g. de standoil de aceite de linaZa de
-+ 40 pouses y 17 g. de uha solucion scuosa de hexametilen-
"diemina el 72%. La corga se cuece a 200°C durante 5 1/2

‘to tiene un nimero de smine de 0,22 y proporciona solu-

"BEJEBEMPLO IV.

—‘8 -
1,(,7‘ :j/‘h(j?

baao ges 1nerte y e clt&Clon hdsta 200°C en 75 minutos

aproximadamente. 81 calentamiento a 2009C se continue
y & frecuentes intervelos se sacan muestrass en las que
se determina el indice de acldes, elunﬁmero de aming
v la fixotropia, el'product6“es claro, el indice de
aoidez o8 de 5, 35 el nﬁméfo~de aminé es de 0,66 &'la

solu01on ern esencias minersles es altamente tlxotroploa.

En un frasco provisto de agitador y condensa-
dor se carga ba;o corrlente de gzs inerte (nltrogeno 0

nltroqeno contenlendo una pequeﬁa oanbldad de anhldrldo

, )
horas aproximacamente, despues de las cueles, el produc-

4 g
o

R ..
VR
IR Of

.o b

o,
e

ciones en disolventes minerales altamente tixotropicas.

.

.a 240°C‘y se afiaden 122 ¢. del materieal tixotrdovico an- RRE

' . P4 i
'terjo*men+e preparado menteniendo 1s ewltaclon. La tem- N

Un material tixotrépico se prepara a partir

de 2000 g. de standoil de 40 poiseé ¥93,5 g. de una
solu0¢on acuoss de’ etmlen llool—dlamlna al 85 4% por B
calenbamlento a lbOOC neste que el niumro de emina haya _ {g}m
deacendluo & Y,56, 1220 g. de una resine slqudica bajo

. i} . ’ e . . . !
corriente de gas nitrogeno, ce calientan con agitacion

pesture se mantiene haste que la carga quede clara {(apro-

zimademente 35 minutos). £l producto se disuelve en esen- .,
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cias minersles dando una solucidn al T0%, Esta solucion

,

Iy "- . >
€5 altamente tixotropica aun a concentraciones relativa-

’ . . . .
v edemes es capaz de admitir esencias minera-

mentéibajas B
les a diluciéhmiﬁfinita, cualided no usual en las resi-
nas alquidicas tixotrdpicas fabricadas Tor bfros proce-
S0 .. bsta resina alquldloa es adecuada para la prepara-
cidn de barnices y plnturas tlxotroploas.

EJEMPLO V.

Se replte el eaemplo 1 sustltuyendo el standoil
-de aceite de 11naza de 130 p01seo por. la mismd cantidad
de standoil de acelite de linaza de 600 poises.‘Se obtie~
ne un meterial fuertemente tixotropico y clero.

EJEMPLOVI.

Se repite el ejemplo 1 pero reemplazando el
standoil de aceite de linaza de 5 poises. oe obtiene un
material tixotrépioo debilmente turbio.

EJ EMPLO VIL.

Se repite el ejemplo 1 reemplazando el stand01l
de aceite de linaza de 130 p01ses por la misma csntldad
de aoelte de rieino deshidratado y homopollmerlzado de

40 poises. Se obtiene un material fuertemente tixotropi-

EJEMPLO VIII.
Se repite el ejemplo II reemplazando el sceite

pare esmolte al 15% por la misma cantidad de un aceite pa-

ra esxalte al 25% (preparado por calentamiento conjunto
de 25 partes de acelte de madera y 75 bartes de acelte

de linuze hests obiener una viscosidad de 40 poises).
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Se obtienes un producto fuertewmente tixotropico y claro.

™

EJ LM PL O IX,

Sé repite el ejemplo V pero emplesndo sola-
mente 3,5 g. de solucidn acuosa de etilen-diemina al
85,4%, Se obtiene un producto claro ligeramente tixo=-
trdpico.

EJENPLO X.

Se repite el ejemplo 1 pero empleando 70 g.
de soluéién ccuosa de etilen-diemina al 85,4%. Se ob-
tiene un material solido, 1iggramente turbio, ceroso,
el cual p;oporc;ona solucionesﬂtixotrépiéas»cuando se
disuei?e'en'varios disolventes en conoentrépién del

205,

"EJEMPL O XI.

 Be repite el ejemplo 1 émplgandbnlOSAg. de
golicidn aoyoaa'de etileh-diamina‘al‘85;4% pero calen-
tando 5‘20000 duréﬁte 6 hofés:‘ﬁi nimerc de anina es
de 65. E1 producto obtenido es similar al del ejemplo
. : o
EJEMPLO XII:

En un recipiente adecuado provisto de agita-

&dr v condensador de reflujo, se carga 1000 partes de

aceite de ricino deshidratado de 1,5 poises de viscosi-

dad y 0,65 parteshde lauril-mercaptan y se cselienta con

'agitacién'a 200°C, Una mezcla de 300 pertes de estimno

monémero, 2,6.partes de diperoxido de dibuilo tercia-

rio y 0,65 partes de lauril—mercaptan ge afiade en for-

: . . 4 »
~mo de gotas a la anterior car;a en agitacion mientres
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se mentiene la temperatura a 200 C, Este proceso de

‘continus, ﬁésta que la viscoasided del nroduvcto slcanza
ZBZ3;Z4 (escals Gardner-Holdt) equivelente a unas 55
roises y cuando una determinacién del contenido en subg-—
tancias no volatiles del producto demuestra que cesi
tddo el estireno se ha combinado. 500 partes del ante-
rior producto se mezclan conrl2, 2 partes de solﬁQién
acuosa de etilen-diamina mm (82%) bajo una capabde gés
nitrégeno en un recipiente adecuado provisto de agitae-
dor y paso de»gas. La temperatura se eleve con agita-
cidn hasta 200°C y se mantiene asi durante 2 1/2 horas.
Despﬁes de este tiempo, el producto tiene un numero de

amina de 0,61 y un indice de acidez de 5,45, es ligera-

‘mente turbio y proporciona una solucidn altamente tiXo-

., g ' . .
tropica cuando se disuelve en esenciag minerales.

EJEMPLOIIIL,

600 partes de un aceite secante copolimeriza-
do con ciclo-pentadieno y con una viscosidad de 150 poi-
ses, se-mezden con 14 pertes de una solucion de gas ni-

trdgeno en un recipiente adecuado y provisto de agita-

‘dor y paso deges inerts. Lo temperatura se eleva y man-

tiene & 200°C vnas 2 1/2 horas en cuyo momento el pro-
ducto tiene un nimero de amine de 1,01 y un indice de
acidez de Z,3 proporcionando una solucidén clara y alta-

7 3 - -
mente tixotropica en esencias minerales.

ESEMPYL O XIV,

200 partes de un aceite de linazs oopolimeri;

- zado con estireno. con una viscosidad de 32 poises y un

%
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contenido en cstireno del 21% sobre el totzl se mezclan
~con 4 partes de hexemetilendiamina en un recipiente ede-

cuado, provisto de agitacor, condensador de reflujo y

entrada de gas inerte. La carga.se calienta a¢QOOOC
con agitacion bajo corriente de gas nitrdgeno y se man-

3 ' : ',— " ’
tiene a ess temperaturae durente 2 1/2-5 horas despues de

. N o . ’ .
~les cuales el producto tiene un numerc de amina de 1,6

s . . ; .
¥y un indice de acidez de 3,5. Cuando se disuelve en esen-

. . - . . ! .
cias minerales proporcionae una solucion altemente tixo-

r . .
tropica y ligeramente turbia .

EJEMPL O XV,

Se mezcia 500 partes de un aceite secante co-
polimerizado con ciclopentadieno y con una viscosidad
de 150 poises con 40 portes de hexametilen-diamine ba-
jo corriente de gas inerte en un reciplente adecuado
provigto de agitador y condensador de reflujo. La tem-
perature se eleva y maniiene a:QOOOC‘durante aproxime—
desente 1 hors y cuendo el producto tiene un nimero de
omina de 0,95 y un indice de acidez de 2,75, y forma
soluciones eltamente tixotrépicas y claras con esencias
mineralés. "

EJBEMPLO VI,

| CEn recipienfevadeéuédd"provistd“de'agita_
dor y condensédor de reflujo se carga 1000 parbes de

aceite de ricino deshidrataedo de 1,5 poises de visco-
sided y se calientan a 160°C. Una mezcla de 500 partes
de metacrilato de metiIOtmonémero ¥ 3 partes de perd-

xido de butilo terciario, se afiade en forma de gotes
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a la cargs anteriorhdﬁrante.un periode de 32 horas y
nanteniendo la. temperatura a 16000. Pinalmente se spli-~
ca ellﬁggio vy la temperaturs dé;subida a 200°C con el
fin de’eliminar lag trazas del mondmero metacrilsto de

metilo. £l producto, que es un aceite viscoso con una

viscogidad de 13 poises se vecia por presidn. 250 par-

tes dé'este producto se mezclan coﬁ 6,3ibartes de una
solucidn acuwosa de etilen-diamina al 80% bajo‘corrien-
te de gas inerte en un recipiente adecuado provisto de
agitador y condensador de reflujo. Le tewperatura se
eleva y mantiene a 200°C durante 4-4 172 horas y cuan-
dQ el producto tiene un numero de amine de 0,99 y un

{ndice de acidez de 5,4 formando soluciones tixotro-

" pilcas, ligeramente turbias en esencias minerales.

EJ Y MPLL O XVII.

Bn un recipiente adecuado provisto de agite-
dor y condensador de reflujo, se cargan 1000 partes de

acelte de linaza pare bayrnices y se sube la teuperatu-

“ra & 200°C. Una mezcla de 300 portes de acrilonitrilo

y 13 partes de diperdxido de dibutilo terciario se in-
troduce lentamente en el recipiente, haciéndose conti-
nuamente y en forma de gotas por espacio de unes 35
horas. El producto, que,ﬁiene una viscosidad de 10 poi-
ses se vacia por presidn. 250 partes de este producto
ge mezclan'con 5 partes de una solucidn scuosa de ebti-
len-diemina’ al 80 % bajo corriente de gasfﬁitrégeno

en un recipiente adecuado provisto de agitador y con-

densador de reflujo. Se sube la temperatura vy mantiepe
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a 200°C durante 4 1/2-5 horas, cuando el producto tiene
un nimero de amina de 9,5 ¥y un {ndice de acidez de 0,82
y forma una solucidn tikotrépioa y algo nebuloss en

esencias minerales,

B JEMPL O XVITI.

En un recipiente'adeouado provisto con conden=-

sador de reflujo se cergan 200 partes da'unwcopolimero

- de aceite de ricino deshidratado y estireno preparado

gerUn se ha descrito en el ejemplo 12 junto con 9,75

k3 ’ . 3 .
partes de una solucion acuosa de etilen-diamins al

- B2% y se sube y mantiene la temperature a 200°¢C, Des-

pués de cerca de 1 1/2 hores el producto’tiene un  ni-
merd de amina de 1,15 partes y f@rma una soluoién}alta-
mehtéﬂfixotrébioa clara en esencias minerales. Se mez;
éla‘looipartes de una solucion en esencias miherales de
una resina alquidica de aceite de soja semigrasa (medium
0il) conteniendo un 40% de material no volatil con 8 par=-
tea del material tixotrépiooranterior y la mezcla ge ca-
lienta con agitacion hasta total homogeneizacion, Por
enfriamiento, la solucion clara presenta un marcado gra-
ao de tixotropia, pero oomporténdose por otra parte como
una solucion normal de resina alquidica.

BEJEMPL O XIX.

Se calienta 100 partes de una resina alquidica
100% de solidos grasa (long oil) a base de aceite de li-
naza y pentaeritrita a 220°C en wn recipiente adecuado,
con agitacidén y con atmésfera de gas nitrdgeno. Se la

afladen 19 partes del producto tixotropico preparado como
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Se describe en el ejemplo -15- y la mezcla es calenta-
, _ ’ ¥ .

‘altamente tixotropicas las cuales por otra parte se coam-

; EJEMPLO XX,

-15 -

268280

da y nantenida a 240°C cerca de 40 minutos hasta que el

T e

producto se vuelve claro. Lste producto cusndo se disuel-

o
P

v

. P

Ve en esencias minerales proporoiona'soluciones clavras,

o, sam
P Al

e
$ ..
LS T

: B . . 3 h - e 7 T 'Y
bortan de manera similar a una solucion normal de resi- .

na alqu{dica. 

densador de reflujo se cargan con agitacién y bajo co~ gjf

4 . . 4 .
el indice de acidez es de 6,8 y el numero de amina de

" En un recipiente. adecuado provisto de un cou-

rriente de gas nitrégeno, 500 g. de standoil de aceite
de linaza de 40 poises y 12,5 g. de una solucion acuossa
de l:4-diamino-butano al 88%. La temperatura se eleva

¥y mantiene a 200°C durante 5-6 horas despues de lo cual

cerca 0,7. £1 producto es un material nebuloso, altamen-

te tixotrépico.

EJ B MPLO XXI.

| Se repite el proceso del ejemplo XX pero em-
pleando 250 g. de standoil de aceite de linaza de 40
polises y 5 g. de decametilen-diamina- anbidra. La mez-
cla se cuece hesta que indice de aciaez es de 5,95 ¥
el nimero de amina de 0,91. 1l producto es un material
fuertemente tixotrdpico.

HJ wH P L O XATT,

Je repite ¢l procedimiento del ejemplo XX pe-

ro utilizando 16 g. de hidrato de hidrgzina. La mezcla

gévcueoe hasta que el indice de acidesz es de 7,4 ¥y el
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y el nimero de anina de 4,4. £l producto es un meterial
. ’ 4, ) ) ) ‘
fuertemente tixotropico.

EJEMPLO XXII.

Se repite el procedimiento del ejemplo 4X pe-

ro utilizando 10>g. de hidrazins anhidra. La nezcla se

cuece hasta que el 1ndloe de aowdez es de 7 4 ¥y el -

mero de amina de 4, 25 El producto es un matarial fuer-

temente tlxotroplco.

EJAEMPLO XXIV.

'rEn un feéipiente adecuado provisto de conden-
sador se éarga, con agitacion y corriente de gas pitré—
geno, SOO:g. de aceite de”semillas de tabaco de 50 poi-
ses y 12,2 8o de una soluclon acuosa de etllen-dlamlna

al . 82p. La temperatura se sube ¥y mantiene a 200°¢ du-

rante 4 1/2 5 1/2 horas ¥ cuando el I{ndice de a01dez al-

‘~canua 13 y el numero de amina 1,13, bl producto es un

mater;al tixotrdpico, olaro.

B J EMPLO AAV

E1l procedlmlento del egemplo 24~ se repite
empleando 500 g. de standoll de aceite de soga de 30
901560 y 10 g. de he"%metllen-dlamlna, La mezcla ge cue-
ce hasta que el 1nd1ce de acidez llega a 7,5 y el nume -
rq de amina a 1,07. E1 producto es wn meterisl tixotro-

piéo ligérémante turbio.

EJEM P L O ZXAVI.

k1l procedimiento del ejemplo XXIV es repetido
empleando 300 g, de standoil de aceite de madera y 30 g;

de una solucion acuosa de etilen-—diamina al 80%. La mez-

ety
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15.

20,

. . .
cla se cuece hasta que el indice de acidez llega 3,8

v el nﬁmero de amina a 9,6. El producto de una solu-

cidn turbishixotrdpice con una mezcla disolvente de
esencia mineralfxilol (1:l).

EJBMPL O XXVII.

En un recipiente adecuado se carga simultanea-
mente 250 g. de un standoil de aceite de lineza de 40
poises, 250 g. de un copolimero aceite(ciclopentadieno

¥y 23,5 g. de una sblucién acuosa de etiléndiaminé al

" 85%,., La mezcla se calienta‘ﬁoocc‘durante 4-% horas des-—

'pues de 1las cusles el numefo de amina es de 8. Este pro-

duoto propor01ona soluciones tlxotroplcas en mezclas de
esenc;a minersl/xilol, (1:1).

EJEZMPL O ’XVLLI

En un frasco Drovisto de un condensador de re—

flujo y:égitador, se”oargan 100 ﬁ. de aceite de coco y

400 g. de tolaeno. Beta mezcla se calienta y a la ebu-

;llllclon se aftiaden lOO Z. de v1n11—tolueno Yy T, 5 g. de

hidroperoxido de butilo terciario manteniendo‘luego,la
ebulliciodn a reflujg dﬁrante una-héra. Ye aﬁaden oﬁros
160 & de vxnlltolueno Junto con 20 g. de toluol y a.

continuacidn se hirve 1s meznla a reflugo durante otra

hora. finslmente se afiaden otros 100 g. de vinil-tlue-

no y la mezcla se mantiene en ebullicidn a reflujo hasta-.

que todo el viml-tolueno se ha cowbinado con el aceite.
El'produoto;vque'es wa solucion incolora, tiene una
viscosidad de V -/ (escala Gardner-Holdt) equivalente a

10 poises y conteniendo 56% de material no voldtil. Bs-
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ta solu01on Sse somete a debtlleclon bajo pr931on redu-
cida hasta ellmlna01on total del dlsolvente. bl residuo
de aceite oopolimerizado (160 g.) se hace reaccionar §on
3 8 g. de solucion acuosa de- etllen—alamlna al 85% como
en los ejemplos precedentes dando un producto con un
;numero de emina de 2,6. Bate produoto pronor01ona una
solucidn llgeramente turbla y debllmente tlxotroplca |
en tolueno. A
EJEMPLO XXX.

7300 g. de standoil de aceite de linaza de 5

poises-SOh eopolimerizados con estireno monémero, por
ebullicidn & reflujo ¥y sgitacidn, con 700 g. delestire—
‘1o monomero, 14 g. de peroxido de butilo teréiario ¥
 300_g. de esencia mineral. Después,délapfdximadamente
’8'h0raSldé'oaiéﬁtamienfb, laimayof'parte del estireno
:se ha combinado oohvel aceite. Ei'disolvente, junto
con trazaS‘del estiréno MONOWEYo que'no:ha reacdidnado,
es ellmlnado PoT destilacidn a pres ion redu01da. pal
producto solido tiene una v150051dad de U-v- (escala
 de uardner-HoLdt), wn color de 3—4 y un 1ndlce “de’ aox—‘
'dez de 1, 25 cuando estd en soiuclon al- 60% en x1lol.
»600¢g; de este Qopolimero”solido se hacen.rgaccionar
ooh’l4 g. de solucidn acuosa de etile@dzdiaﬁina 8l 85%
como en los ejemplos precedentes para dar un nimero de.
emina de 5. Ll producto proporciona una solucidn algo

turbia y fuertemente tixotrdpica en zilol.

EJ Bl PL 0 XX,

‘ N / .
Je prevara un tri-polimero a base de aceite de -
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ricino deshidratado/estireno/metacrilato de metilo de
la siguiente forma: 900 g. de aceite de ricino deshi-
dratado de 1,5 poises de viscosidad se disuelven en
300 de esencia mineral y se calientan a 155%C. A es-
ta temperatura se ariade en forma de gobas una mezcla
de 7,5'g. de peroxido de dibutilo terciario y 375 g.
de estirenovmonémero, manteniendo la temperatura de

. s \
155°C y se aflade en forma de gotas, una mezcla de 225

8. de metacrilato de metilo mondmero y 6,75.g. de pe-

’ > . . + R i3 s >
roxido de dibuitlo terciario. La temperatura se mantie-
ne & 140°C hasta que la reaccidn de copolimerizacién

es muy lenta. Ll dlsolvente ¥y el monomero no saturado

‘gon elimlnados por dest11301on a pre51on reduC1da dando

una resina sollda de color palldo.

600 g de este materlal se han re4001onar como
en lbs ejemplos precedentes, con 14 g. de una'solucion
acuosa de étilendiamiha a l 85%-para dar un produ¢fo,
que tiene uh nimero de amine de 0,9. Lste prodﬁcto Pro-
pérciona una soluoién tixotrépica ligeraﬂenﬁé turvia en
xilol.

Serén independientes:del objeto,de 12 inven-

‘¢idn los detalles suxiliares del procedlmlento descrlto

por, quedar todo ello oomplendwdo en la. esen01a11d9d de

i las,s1guientes re1v1ndlcaolones.
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NOTA

Se reivindica como objeto de la presente paten-

te de introduccidn:

1. Procedimiento para la obtencion de materia-
les tixotrdpicos, el cual coﬁprende el calentamiento de
un aceite vggetal, distinto de los que contienen cetoa-
cidos combinados, que ha sido parcialmente homopolime-
rizado pera dar un producto dé_viéédéidad no inferior
a 5 poises, con 0,5 & 20% por peso, calculado sobre el
pesoidel aceitevhomopolimerizado de hidrazina o una dia-
mina.brimaria alifatica que tieme un numero par de ato-
1nos de oarbono en la molecula que se forma un material
tixotroplco.

2. Procedimiento 'pare la obtencion de materia—

les tixotrdpicos, segin la reivindicacidn 1, segin el

cual el aceite paroialmente polimerizado‘reacciona ¢gon
hidrazina en Fforma de hidrato de hidrazina. A
3. Prooedlmlento para la obtenciodn de materla-

1es tlxotfoplcos, segun la re1v1nd10801on 1, sezun el

cual el aoelte parolalmente pollmerlzado reacciona con

etilen~digmina 0 hexametilen-diamina.

| 4 Prooédimiento para la obtencidn de materia-
les tlxotroplcos, seﬁun la relv1ndlca01on 1, el cual
comprende el calentamiento de un DLOduCtO de v150051~

7
dad 1o 1nfer10r a 5 poises obtenido por copolimerizacion

de un aceite vegetul distinto de los que tienen cetodoci-

i




dos combinados, con uno 0 nés compuestos NONOMETicos
polimerizables etilenicamente notaturados, con 0,5 a -
20% por peso, calculado sobre el peso del acelte copo-
limerizado de una diamina irimaria’alifétiCa que tiene -~
5. un nimero pur de dtomos de cavbono en la mslécula,
hasta qﬁe ge obtiene wn material tixotrdpico. |
| 5. Procedimiento para la obilencidn de materia-
‘les tixotropicos, segin la reivindicacidn 4, segﬁn“él
cual el aceite copolimerizado‘reacciona con etilen-dia-
10. 'miné'b4hexametilen-diamina; A |
6. Procedimienfé»para la obtencién:dé nateria-
les tixotrépicos, segun la reivindisacidon 1, segln el
cugl la diemine primaria alifética es l:4-diawmiano-buta-
no o deéametiléh-diamina.v |
15, o 7. Procedimiento pare la obtencidn de materia-
les tixotrdpicos, segin la reivindicacidn l,'segdﬁ el.
cual el aceite vegetal es un aceite secante,
8. Procedimiento para la obtencidn de materia-
les tixotrdpicos, segun la.reivindicacidn 1, segun el
20. cual el aceite vegetal es un aceite para barnices, stén~
doil de aceite de linaza, aceite de ricino deshidratado
polimeriZado,.aceité de semillas de‘tabéoé'eSpesado, acei-
te de soja, o aceite de maders.
,9,.Procedimiento para la_obtenoi6n de materia;
25, les tixotrdpicos, sefin las feivindicaoioneg 1, 4y 6,
segin el cusl el aceite vegetal es aceite de 0000,

10. Procedimiento pers le obtencidn de materia-
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les tiXotfépicos, segin las reivindicaciones 1, 4 y 9,
segun el cual el aceite copolimerizador es un copoli-
mero de un aceite sacante, aceite para barnices stan-
dbil de aceite de linaza, aceite de ricino deshidrata-
5. do y polimerizado, adeite de semillas de tebaco espesa~-
do, aceite de soja, aceite de madera con uno o mas de
estireno, -~metil-estireno, ciclopentadieno, vinilto-

lueno, metacrilato de wetilo y acrilonitrilo.

11l. Procedimiento para la obtencion de mate-
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10. riales- tixotrdpicos.
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Lo presente memoris consta de ventidos hojas
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foliadas, escritas & magquine por una solu cara.
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Barcelona, a 22 de junio de 1961

JINGO POCLELLO
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