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Esta invencidén se relaciona con compuestos peroxi-

genados y particularmente con un procedimiento quimice pa-
ra la produccién de perbxidos, particularmente de composi-
ciones orginicas que contienen perdxidos ceténicos.

La invencldén proporciona un procedimiento de prepa
racién de composiciones que contienen perdxidos cetdnicos,
cuyo procedimiento comprende le reaccién de un compuesto -
carbonilo con perdxido de hidrdgeno acuoso a una temperatu
ra no superior & €092C y en presencia del 0,1%, por lo me--
nos, en peso, de los reactivos y del agua, de un mineral -
arcilloso natural o sintético de un &rea superficial de 50
m2 por g por lo menos, y la separacién del mineral arcillg
so de la resultante composicidn.

La presente invencién incluye dentro de su ambito
el uso de compuestos carbonilos provisteos de otros grupos
funcionales, que pueden reaccionar con peréxido de hidrége
no bajo las condiciones dominantes en el procedimiento, =
Sin embargo, preferiblemente no se encontraréd presente nin
guno de tales grupos reactivos. Muy venbtajosemente, el com
puesto carbonilo puede tener otros grupos funcionales u =
otros sustitutivos, por ejemplo sustitutivos halogenados,
que no reaccionen con perdxido de hidrdgeno bajo las condi
ciones dominantes en el procedimiento.

Ventajosamente, el compuesto carbonilo tiene solo
un grupoe carbonilo y preferiblemente es uno que no tiemne =
mas de 6 atomos de carbono fijados al grupo cetbénico, por
ejemplo cetona metil-et{lica o cetona metil-iscbutilica. -
Otra cetona que puede usarse adecuadamente es la cleclohexs
nona.

Por "mineral arcilloso" quersmos indicar aqui un -
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: materiales son montmorilonitas célcicas naturales activadas

mineral consistente en hidroxilicatos de aluminio, hierro
T nagnesio en presencia o susencia de proporciones menores
de otros compuestos y caracterizado por tener un &rea supexr
ficial muy grande por unidad de peso, por ejemplo més de
40 m2/g. Ejemplos de tales minerales arcillosos son los =
clagificados como "bentonitas', por ejemplo montmorilonita
calcica o magnésica. Aunque pueden emplearse en esta inven
cién minerales arcillosos naturales inactivados, es prefe-
rible usar minerales arcillosos nabturales gue hayan gido =
activedos con &cidos. También pueden emplearse, como varian
te, minerales sintéticos, siempre que satisfagan los requi
sitos antes mencionados, en lugar de minersles naturales.-
Ventajossmente, el mineral arcilloso tendrd un Area super=-
ficial de 100 m2/g y preferiblemente de 200 m2/g por lo me
nos. Deseablemente, el mineral arcilloso serd uno que haya
side activado con &cido y lavado, conteniendo preferible--
mente también no més de 200 ppm de compuestos de hierro le
Jjivables., Si se encuentra presente sustancialmente una pro
porcién superior a la citada de hierro lejivable, el pro-——
ducto perdxido puede ser decolorado y algo inestable, pues
to que el hierro puede actuar como cabalizador de descompo
sicidn.

Ejemplos particularmente adecuados de minerales ar
cillosos que pueden usarse en esta invencidén, son los cono
cidos por las marcss comerciales "Fulmont XX", que tiene -

un area superficial de 300 m2/g y “Fulcat 14", cuyos dos -

con Acido.,
El mineral arcilloso puede emplearse en cualguier

proporeién superior al 0,1% en peso de los reactivos y el
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agua, para catalizar la reaccidén, por ejemplo en una pro=-

porcibén del 0,2 al 8,0% y preferiblemente del 0,35 al 5,0%

en pesa, respecto a los reactivos y al asgua. Sin embargo,
por consideraciones de separacién del mineral respecto s -
los reactivos y de purificacidn del minersl usado, es de~-
seable usar sustancialmente menos del 5%, por ejemple no -
més del 2%, de mineral arcilloso por peso de los reactivos
y del agua.

Los perdxidos ceténicos y particularmente los pexrd
xldos metil-etil-cetdnicos, son cominmente usados junto =
con activadores tales como compuestos da cobalto o vanadio
en la polimerizacién de resinas termoendurecibles, tales =
como polidésteres insaturados, con estireno o mondmeros end
logos de enlace transversal. Para tal fin, los peréxidos —
se usan generalmente como soluciones en un disolvente orgh
nico inerte.

Esta invencién proporciona por consiguiente tam-~ -
Wén un procedimiento tal como el anteriormente descrito, -
en el que el perdxido producido es disuelto en un disolven
te orginico inerte. Siempre que el disolvente sea quimica-
mente inerte respecto a los compuestos presentes en las =
composiciones que contienen perdxide, puede utilizarse =
cualquiera de una amplias gama de disolventes. Ventajosamen
te, el disolvente puede ser hidrofébico, por ejemplo ftala
to dimetilico, pero preferiblemente seri hidrofflico. Ejem
plos de adecuados disolventes hidrof{licos son el glicol
mono-, di-, tri- y tetra-etilénicos, glicol propilénico y,
mas adecuadamente, glicol dipropilénice, glicol butilénico,
glicol pentilénico, glicol hexilénico, cellosolve, metil=
cellosgolve, butile=cellosolve, ftalato de dimetil-cellosol-~
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La disolucién de las composiciones de este inven—
c¢idn que contienen peréxidos puede efectuarse simplemente
disolviendo la composicibn, que queda después de su separa
cién del mineral arcilloso, en el disolvente o realizando
la reaccién en presencia del disolvente.

Sin embargo, con ciertos peréxidos ceténlcos, por
ejemplo peréxido metil-stil-ceténico, la presencia de una
considerable proporcidén de disolvente inerte puede ser de-
seable para desensibilizar la composicién perdxida y redu~
cir el peligro de explosiones causadas por golpe o friccién
fisicos. En versiones de esta invencién, por consiguilente,
en las que se producen teles composiciones peligrosas que
contienen perdxidos ceténicos, es deseable que las composi
ciones sean disueltas en el disolvente inerte efectuando =
la reaccién en presencia de tal disolvente, gue ventajosa-
mente se afladird a uno de los reactivos antes de gque éste
sea puesto en contacto con los otros reactivos. Realmente,
cuando el perdxido de hidrbgenc usado es de una concentra-
olén superior al 50% p/p, puede ser peligroso efectuar la
reaceién catalizada con la cetona en ausencia de disolven-
te inerte.

Cuando el perdéxido de hidrpgeno acuoso es de una -
concentracién no superior al 50% p/p, el agua presente du-
rante la reaccidn reduce el peligro debido a la presencia
derperéxidos gsensibles a los golpes y la resultente compo-
sicién que contiene perdéxido acuoso puede emplearse como -
tal o, sl se desea, el contenido perdxido de la composi- -
cién puede extraerse del agua presente en ella, con un di-

solvente inerte que sea inmezclable con agua, produciéndo~
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cién de resinas, como anteriormente se indieca.

Preferiblemente, el diluente usado tlene un eleva-
do punto de deflagracidn, produciendo as{ una composicién
resistente a la llama, que contiene perdxido.

Ventajosamente, el disolvente es hidrof{lice, es -
por lo deméds adecuado para su uso en esta invencidn y pose
un sustancial contenido en agua disuelbta, por ejemplo un
contenido del 50% v/v por lo menos y preferiblemente del
75% v/v por lo menos. El glicol dipropilénico que contenga
agua disuelta es particularmente adecuado para su uso en -
la produccidén de composiciones resistentes a la llama y -
que contienen perdxido, particularmente composiciones que
contengan peréxido metil-etil-cetdnico. El agua puede in--
troducirse efectuando la reaccidn entre el perdxido de hi-
drdgeno acuoso y la cetona en presencia de un disolvente -
inerte, afiadiéndose preferiblemente también al medio de la
reaccidén como tal. Ventajosamente, el peréxido de hidrdge-
no acuoso sera por lo menos de una concentracién del 20% -
en peso y, cuando la reaccidén se lleva a cabo en presencia
de un disolvente inerte, seri preferiblemente del 60 al 80
% en peso, La rekcién molar entre cetona y peréxido de hi-
drégenc seréd ventajosamente de 1:1 a 1:5 y preferiblemente
de 1:1 & 1:2 y, cuando se produzcan composiciones que con—~
tengan cetona metil-etilica, dicha relacidén serd preferi--
blemente de 1:;1,3 a 1:1,7.

Como se ve, el uso de un disolvente hidrof{lico pa
ra el compuesto carbonile y correspondiente perdxido es -
una caracteristica muy ventajosa de nuestra invencidn, par

ticularmente cuando se producen perdxidos peligrosos. Los
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catalizadores de minerales arcillosos son muy Gtiles en re
lacién con tal disolvente. Otros determinados materiales -
dcidos inicialmente sblidos, por ejemplo el sulfato potési
co de hidrdgeno, se disuelven en el agua presente en la =~
reaccién, especialmente, pero no exclusivamente, cuando se
afiade agua como tal y/o se usa un disolvente hidrofilico.

El disolvente inerte se utiliza en una proporcién
caloculada para conseguir el requerido contenido perdxido -
en el mismo. Los peréxidos cetbénicos, por ejemplo el perd-
xldo metil~etil-ceténico, se usan cominmente como solucidén
del 30 al 60% en disolvente inerte y por consiguiente se -
utilizard ventajosamente una proporcidén de disolvente cal-
culada para conseguir una concentracién comprendida dentro
de dichos limites.

La reaccién se lleva a cabo ventajosamente a una -

temperatura de 0 a 402C y preferiblemente de 10 a 352C y
més preferiblemente alin de 20 a 252C, Cuando la reaccién -

gse lleva a cabo en presencia de un disolvente inerte, es

ventajoso formar primeramente una mezcla que conbtenga el
disolvente, a la cetons y al mineral arcilloso y en segun=-
do lugar afiadir lentamente el perdxido de hidrdgeno mien——
tras se mantlene la mezola en agitacién. La temperéﬁura -
puede controlarse en clerto modo regulando el ritmo de adi
cidn del perdxido de hidrégeno. S5i se desea mantener una ~
temperatura de reaccidn préxima o inferior a la temperatu-
ra ambiente, serd necesario sin embargo usar adicionalmen—
te medios refrigerantes. Después de que el perdxido de hi-
drégeno ha sido afiadido al medio de reaccidn, este se man=-
tendré preferiblemente en agitacién hasta que la reaccién

quede sustancialmente completada. El tiempo requerido para
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el complebamiento varia con la cetona usada, con la tempe-

ratura y con la concentracién de perdéxido de hidrégeno, no
pudiendo ser superior al requeride para afiadir el peréxido
de hidrdégeno. Normalmente, los reactivos son agitados por

lo menos durante 5 minutos antes de que se haya completado
la adicidén de perbxido de hidrbgeno y preferiblemente 15 -
minutos por lo menos. Cuando la reacclén se efectfia em =
ausencia de disolvente inerte, pero en presencia de perdxido
de hidrdgeno acuoso de una concentracién no superior al 50
% p/p, el mineral arcilloso puede afiadirse a cualquier =
reactivo o bien los reactivos pueden mezclarse primeramen—
te y luego ponerse en contacto con el mineral arcilloso. =
Esto puede efectuarse pasando la mezcla de reactivos a tra
vés de una capa fija del mineral arcilloso, presentando -
tal procedimiento la ventaja de separar automiticamente el
mineral arcilloso.

Esta invencidn proporciona particularmente un pro-
cedimiento para la produccién de una composicidn gque con--
tiene peréxido ceténico, cuyo procedimiento comprende la -
reaccidén de un compuesto carbonilo que no posea otros gru-
pos funcionales y no tenga més de 6 &ftomos.de carbono fija
dos al grupo carbonilo, a una temperatura de 10 a 352C., -~
cop. una selucién acuosa de perdéxide de hidrdgeno de una -
concentracién del 60 al 90% p/p ¥ en una cantidad suficien
te para proporcionar una relacidn entre compuesto earboni-
lo ¥ perdxido de hidrbégeno de 1:1 a 1:5, efectuindose la =
reaccidén en presencia de wn mineral arecilloso de montmori-
lonita cllcleca activada con dcldo, de un Area superficial
de 200 m2/g por lo menos, en una cantidad del 0,2 al 8,0%

en peso de los reactivos y el agua y también en presencia
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de un disolvente hidrofilico, en una csntidad suficiente
para propercionar una composicién que contenga del 30 al
60% en peso de perdxido cetédnico, y la separacién del mine
ral arcilloso respecto a la composicién resultante. Prefe-
riblemente, la reaccién se efectuaré sfiadiendo lentamente
el perdxido de hidrdgeno acuoso a una solucidén del compues
to carbonilo en el disolvente inerte, mientras que se en—-
cuentra presente el mineral arcilloso. La invencién propor
ciona tamblén particularmente un procedimiento como el an-
teriommente expuesto, en el que el disolvente es un glicol
por ejemplo glicol dipropilénico o dihexilénico y/o el com
puesto carbonilo es cetona metiletilics o cetona metil-iso
butilicae. El mineral arcilloso que ha gido usado en esta =~
invencién puede lavarse, después de su separacién, por ejem
plo con el disolvente inerte usado, y volverse a emplear =
en la produceién de otras composiciones que contengan perd
xidos.

La presente invencién proporciona también composi-
ciones que contienen perdxidos, siempre que sean preparadas
mediante un procedimiento de acuerdo con la invencibn y =
también mediante procedimientos de polimerizacidn de resi-
nas poliésteres insaturadas, usando tales composiclones. =
Estas composiciones pueden catalizarse mediabte compuestos
de cobalto o vanadio y con frecuencla contlienen por lo me-
nos un 34% p/p de peréxides cetdnicos, pudiendo contener -
més del 40% p/p de los mismos.

Seguidamente se ilustrarin versiones especificias
de la invencidn por medio de los sigulentes ejemplos.

Se incluirén, exclusiveamente a efectos comparatiem-

vos, ejemplos de procedimientos no de acuerdo con la inven
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Ejemplo I

En dos experimentos se agitaron conjuntamente una
mezcla de reaccidén consistente en 36 g de cetona metil—et;
lica, 17,3 g de glicol dipropilénico, 12 g de agna desmine
ralizada y, respectivamente, 5 g de mineral arcilloso Ful-
mont XX y de minersl arcilloso Fuleat 14, que habian sido
lavados con &cldo dorhidrico dilufdo y luego con agua des-
mineralizada, y se afiadleron a gotas 27,6 g de perdxido de
hidrégeno de una concentracién del 86% p/p a cada uno de -
ellos, no dejéndose rebasar la temperatura de reaccidn de
352C. Después de completada la adicidn del perdxide de hi-
drbgeno, se agitd la mezcla de reacclén durante otras 16
hores a temperatura ambiente. Seguidamente se separaron -
por filtracién los minerales arcillosos. Las resultantes -
gsoluciones fueron analizadas, indicéndose seguldamente los
resultados:

Catalizador Anflisis del producto, % en peso
Cetona metil~ Oxigeno to-
H,0, etilica tal disponi
ble
Fulmont X X 3,7 0,7 12,1
Fuleat 14
lavado con
cido) 0,8 3,8 14,6

Este ejemplo ilustra la sorprendsnte actividad de
los cabalizadores minerales arcillosos en cuanto a asegu-
rar un sustancial completamiento de la reaccidn. Esto tig
ne por resultado una composicidén con contenido de perdxi-
do que posee busnas propiedades de resistencia a la llama

debido a su bajo contenido en cetona metil-etilica, asi -
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como a la presencia de un disolvente que presenta un eleva

do punto de deflagracidn por efecto de su contenido en agua
e igualmente una buena actividad en la gelacién de poliés~
ter insaturado, Es indeseable un contenido residual de pe-
réxido de hidrdgeno sustancialmente superior al 5%.
Eiemplo II

En cuatro experimentos, se agitaron conjuntamente
una mezcla de reaceidén de 36 g de cetona metil-etilica,
17,3 g de glicol dipropilénico, 10 g de agua desmineraliza
ds. y, respectivamente, 0,25, 0,50, 2,0 y 5,00 g de mineral
arcilloso Fulmont XX y se afiadieron a gotas, a cada uno de
ellos, 25,65 g de perdxido de hidrdgeno acuoso de una conw-
centracién del 87% p/p, no dejéndose rebasar la temperatu-
ra de reaccidén de los 352C. Después de completada la adi--

clén del perdxido de hidrdgeno, se agitd la mezcla de reac—

¢ién durante otras 16 horas a temperaturs ambiente. Segui-
damente se separd el mineral arcilloso de cada mezcla de =
reaccidn por filtracidén. Las resul tantes soluciones fueron

analizadas y los resultados se indican seguldsmente.

. Fulmont Anfligis del producto, % en peso

) % p/p sobre reac cetona metil- Oxigeno

_Be tivos + agua B0, __etiflica total dis
ponible

0,25 0,35 5,3 1,1 12,1

0,50 0,7 4,0 1,0 12,1

2,0 2,8 3,2 1,0 12,0

5.0 7,0 4,0 0,8 12,2

Este ejemplo ilubra la efectividad de pequefias can
tidades de catalizador mineral arcilloso en cuanto & conse

guir un sustencial completamiento de la reaceién.
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Ejemplo III

En dos experimentos, se formé una mezcla de reac—

cibén consistente en cetona metil-etilica y un 87% p/p de

peréxido de hidrbgeno acuoso en una cantidad, calculada co
mo un 100% de perdxido de hidrégeno, suficiente para pro~-
porcionar una relacidén entre 11202 ¥y cetona metil-etilicas =
de 1,4/1 y, respectivamente, un 5 y un 20% del peso de los
reactivos y el agua, de resina de camblo iénico macrorreti
cular Amberlite 200 en la forma H+. Los reactives se mantu
vieron a 202C durante 16 horas. Las resultambes soluclones

presentaron el siguiente anflisis:

% resina, H,0,, % p/p Cetona metile Oxigeno dispo-
p/p etilica % p/p nible, % ng

5 9,8 1,2 16,3
20 5,8 2,9 ' 13,4

Este ejemplo ilustra la ineficacia de pequeiias can
tidades de resina de cambio idnice en cusnto a consegulir =~
el completamiento de la reaccién.

Ejemplo IV

Se agitaron conjuntamente 36 g de cetona metil-etd|.
lica, 17,3 g de glicol dipropilénico, 1l g de agua desmine
ralizada y 1,0 g de Fulﬁont XX y se aifiadleron a gotas 2565
g de perbéxido de hidrégeno acucso de una concentracién del
87% p/p durapte 15 minutos, no dejéndose rebasar la tempe-
ratura de reaccidn de 352C, Iuego se agitd la mezcla de =
reacecidn durante otros 30 minutos y se separd el cabtaliza-
dor. La resultante solucidén dié el siguiente anfligis:

H)0p 3,7% en peso

Cetona metil-etilica 13 % en peso

Oxigeno total disponible ~11,65% en peso
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Elemplo V

En dos experimentos sucesives se agitaron conjunta
mente una mezcla de reaccidén consistente en 180 g de ceto=
na metll=etilica, 86,5 g de glicol dipropilénico, 55 g de
agua desmineralizada y 5,0 g de Fulmont XX fresco y de Ful
mont XX, respectivamente, recuperados del anterior experi-
mento, lavados con glicol dipropilénico y secados, afiadién
dose a gotas a cada uno de ellos 128,3 g de perdxido de hi
drégeno acuoso al 87% p/p, no dejéndose rebasar la tempera
tura de reaccidén de 352C. Después de complebarse la adi- -
cién de perdéxido de hidrbgeno, se agitd la mezcla de reac—
cién durante otras 16 horas a temperatura ambiente. Segui-
damente se separd el mineral arcilloso y se analizé la re-
sultante solucidn.

Los resultados son los sigulentes:

Catalizador Anflisis del producto, % en peso

0 Cetona metil- Oxigeno
B0, etflica _ disponible

No usado 3,1 1,6 11,2
Usado 2,3 1,3 11,1
Ejemplo VI

Se reaccionaron de la manera usada en los ejemplos
I 6 1II, 50 g de cetona metil-isobutilica, 17 g de glicol -
dipropilénico, 10 g de agua desmineralizada, 5 g de cabtali
zador Fulmont XX y 25 g de perdxido de hidrdgeno acuoso en
una concentracién del 87% p/p. Se demostrd mediante anbli-
sis que la resultante solucién tenfa un contenido en oxige
no disponible del 13,0% en peso, un contenido en H202 del
7,4% en peso y un contenido en cetona metil-isobut{lica -~
del’ 8,0% en peso.
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Ejemplo VII
Una solucién que contenia perbxido de cetona metil-

etilica, fabricada de acuerdo con esta invenocidn presenta-
ba la siguiente composicidn: 43,2% en peso de perbxidos me
til-etil=cetbénicos, 2,9% en peso de perdxido de hidrégeno,
13% en peso de cetona metil-etilica y 16,0% en peso de -
agua.

En tres experimentos, se emplearon las proporcio=-
nes shajo mostradas de la anterior solucidn con contenidoe
de perdxidos, junto con un 1%, por peso de la resina, de -
una solucidn que contenfa un 1% en peso de cobalbto como el
naftenato en un disolvente que comprendia volémenes igua--
les de espiritu blanco y estireno, para catalizar la gela-
¢ibén de la resina poliéster insaturada conocida con el nom
bre comercial de "Crystic 189". Los resultades fueron los
gsiguientes:

Solueién de perdxidos Tiempo de Tiempo de cu~ Temperatu
metil-etil-ceténicos, gelacién rade, minutos ra wméxima

sobre la resina ninutos. [=]e]
1l 34 62 132
2 15 28 139
3 12 25 128

Este ejemplo ilustra el grado aceptable de activi-~
dad de una composicidén que contiene perdxidos, de acuerdo
con nuestra invencidén, en la gelacidén de resinas polidste-
res insaturadas.

Ejemplo VIIT

Se agitaron conjuntamenté 36 g de cetona metil-eti
lica, 10°'g de glicol dipropilénico, 10 g de agua desminera
lizada y 5 g de Fulmont XX y se afiadieron lentamente 25,65




10

15

20

a5

30

- 15 .

140745

g de perdéxido de hidrbgeno acuoso de una concentracién del

87% p/p, no dejéndose rebasar la temperatura de reaccién -
de 3592C. Cuando se hubo completado la reaccidén, se separd
el Fulmont XX por filtracidén. La resultante solucién pre~-
gsentd el aiguiente andlisis: 4,6% de H,0,, 0,86% de cetona
metil-etilica, 11,6% de oxfgeno disponible y 38,6% de perd
xidos metileetil-cetdnicos.

Se colocaron 2 ml de la solucidn sobre un disco de
vidrio sinterizado (40 mm de didmetro y 3 mm de grosor, n2
0). Se digpuso sobre el disco un quemador de gas de micro-
chorro, ajustado de manera que encendiese 2 ml de glicol -
dipropilénico técnicamente puro sobre un disco similar al
cabo de 120 segundos. La solucidén se encendid después de
126 segundos (el tiempo de encendido se considera como el
invertido para que la llama cubra aproximadamente la mitad
del &rea del disco). Como comparacién, una solucidn de per
8xidos metil~etil-cetbénicos al 50% en ftalato dimetilico -
con un contenido en oxigeno disponible del 13% aproximada=
mente, encendid en 5 a 10 segundos.

Este ejemplo llustra las propiedades de resisten—-
cla a la llama de las composiciones con contenido de peré-
xidos, producidas de acuerdo con clertas versiones de nues
tra invenoiédn.

En restmen, la Patente de Invencidén que se solici-
ta, recaerd sobre las siguientes:

- REIVINDICACIONES -

1. Procedimlentd ‘de preparacidén de composiciones =
gque contienen perdxidos cetdnicos, que comprende la reac=-
cién de un compuesto carbonilo con peréxido de hidrdgeno -

acuoso a una temperatura no superior a 602C y en presencia
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de, por lo menos, un 0,1%, por peso de los reactivos y del
agua, de un mineral arcillose natural o sintético que tie-
ne un &rea superficisl de, por lo menos 50 m2/g, y la sepa
racién de la composicidén resultante del mineral areilleso.

2. Procedimiento segin la reivindicacién 1, en el
que el compuesto carbonilo no tiene més de 6 Atomos de car
bonos fijados al grupo carbonilo.

3. Procedimiento segfin las reivindicaciones 1 6 2,
en el que el compuesto carbonilo es una cetona dialquilica
o cicloalguilica.

4, Procedimiento segin cualquiera de las anterio=--
res reivindicaciones, en el que el minerd arcilloso tiene
un 4rea superficial de, por lo menos, 100 m2/g.

5. Procedimiento segin la reivindicacién 4, en el
que el mineral arcilloso tiene un &rea superficial, de por
lo menos, 200 m2/g.

6., Procedimiento segin cualquiera de las anterio--
res reivindicaciones, en el que el mineral arcilloso es =
una montmorilonita célcica o bentonita.

7. Procedimiento segin cualquiera de las anterio=-
res reivindicaciones, en el que el mineral arcilloso ha si
do activado con #cido.

8. Procedimiento segin cualquiera de las anterio--
res reivindicaciones, en el que el mineral arcilloso se en
cuentra presente en una proporcidn del 0,2 &l 8,0% respec-
to al peso de los reactivos y del agua.

9. Procedimiento segfin la reivindicacién 8, en el
que el minersl arcilloso se encuentra presente en una pro-
poreién del 0,35 &l 5,0%, respecto al peso de los reasti—
vos y del agua.
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10. Procedimiento seglin cualquiera de las anterio~
res reivindicaciones, en el que el peréxido de hidrdgeno -
acuoso tiene una concentracidén del 20% p/p por lo menos.

11. Procedimiento segin cualquiera de las anterio-
res relvindicaciones, en el que el perdxido cetdénico forma
do es disuelto en un digolvente orgénico inerte.

12, Procedimiento segfin la reivindicacién 11, en -
el que el perdxido es disuelto en el disolvente efectuando
la reaccidén en presencia de tal disolvente.

13, Procedimiento segin las reivindicaciones 11 §
12, en el que se usa un disolvente hidrofilico.

14, Procedimiento segfn la reivindicacién 13, en =
el gue el disolvente es un glicol.

15. Procedimiento segin la reivindicacién 14, en -
el que el disolvente es glicol mono-, di-, tri- o tetra-
etilénico, glicol propilémico, glicol dipropilénico, gliw-
col butilénico, glicol pentilénico o glicol hexilénico.

16, Procedimiento segfn cualquiera de las reivindi
caciones 13 a 15, en el que la composicidén de perdxido/di-
solvente inerte contiene también por lo menos un 100% en -
volumen, basado en el volumen del disolvente presente, de
agua.

17, Procedimiento segfin la reivindicacidn 16, en -
el que el agua es, en parte, afiadida a la mezcla de reac-—-
cién como tal.

18. Procedimiento segin cualquiera de las reivindi
caciones 12 a 17, en el que el perdxido de hidrdgeno acuo-
80 tiene una concentracidn superior al 50% p/p.

19. Procedimiento segin la reivindicascidén 18, en ~

el que el perdxido de hidrdégeno acuoso tiene una concentra
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20. Procedimiento segin cualquiera de las reivindi
caciones 11 a 19, en el que se encuentra presente suficien
te disolvente inerte para proporcionar una solueién perédxi
da del 30 sl 60% en peso.

21. Procedimiento segin cualquiera de las anterio-
res reivindicaciones, en el gue la relacidén molar entre ce
tona y H202 es de 1:1 a 1:5.

22, Procedimiento segin la reivindicaciém 21, en -
el que la relacidn molar es de 1l:1 a 1l:2.

23, Procedimiento segfin cualquiera de las anterio-
res reivindicaciones, en el que la reaccién se efectfia en-
tre O y 402C.

24, Procedimiento segln la reivindicacién 23, en -
el que la reaccibén se efectlia a una temperatura de 10 a 35
eC,

25. Procedimiento de produccidén de una composicién
que contiene perdxidos cetbénicos, cuyo procedimiento com~-
prende la reaccidén de un compuesto carbonilo de no més de
6 dtomos de carbono fijados al grupo carbonilo, a una tem-
peratura de 20 a 352C, con una solucidn acuosa de perdxido
de hidrégeno, de una concentracién del 60 al 90% p/p y en
u:fa cantidad suficiente para proporcionar una relacién en-
tre compuesto carbonilo y perdxido de hidrdgeno de 1l:1 a
1:5, efectudndose la reaccidn en presencia de un disolven-
te hidrofilico, en una cantidad suficiente para proporcioc-

nar una composicidén que contenga del 30 al 60% en pesc de

© perdxido cetdnico, y también en presencia de un mineral ar

¢illoso de montmorilonita célcica activada con &cido, de -

un &rea superficial de 200 m2/g, por lo menos, en una canw-




riores, catalizada por un compuesto que contiene cobalto
o vanadio.
34, Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el gue
ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita:
"PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE COMPOSICIONES QUE CONTIE-
NEN PEROXIDOS CETONICOS".
Todo conforme gueda descrito y reivindicado en la

yresente Memoria descripbtiva que consta de veinte piginas
L
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mecanografiadas,

Madrid, 18 de Mayo de 1.967

BERNARDO UNGRIA
b.p.
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tidad del 0,2 al 8,0%, respecto al peso de los reactivos y
el agua, y la separacién del mineral arcilloso de la resul-
tante composicidn.

26. Procedimiento segin la reivindicacidn 25, en
el que la reaccidén se lleva a cabo en presencia de un 100%
de agua, por lo menos, respectn sl volumen del disolvente
hidrofilico.

27. Procedimiento segin las reivindicaciones 25 6
26, en el que larreaccidén se efectlia afladiendo lentamente
el perdéxido de hidrdgeno acuoso a una solucidn del compues-
to carbonilo en el disolvente inerte, mientras se encuenbra
en presencia del mineral arcilloso.

28. Procedimiento segin cualquiera de las anterio-
res reivindicaciones, en el gque el mineral arcilloso es el
preparado a partir de una solucidn perdxida previamente
preparada de acuerdo con cualquiera de dichas reivindica-
¢lones,

29. Procedimiento segin cualquiera de las anterio-
res reivindicaciones, en el que el disolvente es glicol di
propilénico o glicol dihexilénico.

30. Procedimiento seglin cualquiera de las anterio-
res reivindicaciones, en el que la cetona es cetona metil-
etilica o metil-isobutilica.

31. Procedimieto segin la wveivindicacidbén 30, en
el que la relacidén molar entre cebona metil-etilica y pe-
réxido de hidrdgeno es de 1:1,3 a 1:1,7.

32. Procedimiento segin la reivindicacibén 1, sus-
tancialmente como queda descrito con referencia a los ejem-
plos I, II 6 IV a VIII.

"33, Procedimiento segin las reivindicaciones ante-
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