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MEMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente a la solicitud de concesién de un &

PATENTE DE INVENCION

»
%

SOLICITANTE: . UGINE KUHIMANN

RESIDENGIA: .10 Tue du Général Foy, PARIS 8e

ENUNCIADO: "UN PROCEDIMIENTO DE ESTABILIZACION

.DEL METILCIOROFQRMOM . .o

Prioridad: Patente francesa . o nﬁP.V.135564He|‘.‘22712-l967
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se agregan esiabilizantes 2l 1,1,1~tricloroetano, pero ge-

Este invento se refiere & un procedimiento de esta-
bilizacidn del 1,1,1=tricloroetano o metilcloroformo.

Ta escasa toxicidad del 1,1,1-tricloroetano, su
elevado poler disolvente y su ausehcia de inflamabilidad,
hacen del mismo un disolvente industriel de eleccidn. Se
emplsa, por ejemplo, como propulsor en los aerosoles. Izuall
mente se utiliza en el desengrasado de piezas metdlicas.
Desgraciadanmente, el 1,1,1=triclcroetanc pragenta el grave
inconveniente de ser mucho mis reacfivo frente a los neta-
les que otros hidrocarburos clorados como cloroformo, te—
tracloruro de carbono, tricloroetilenc o percloroetileno.
Esta actividad, especielmente imporiante frente a Los netla-
les ligeros cono aluminio, megnesio o sus aleaciones, se
traduce en un aitaque répido del metal y una intensa descond
posicidén del disclvente, Pare disminuir esta reactividad,
neralaente estos estabilirantes, que son eficaces para
otros hidrocarburos clorados, tienen una eficacia mediocre
en el caso del 1,1,1=iricloroetanc. Zspecisluelie, ningin
estabilizante conocido hasta la feche es capaz de estabilid
zar de una forma vercaderanente zatisiactoria el 1,1,1-
tricloroetano cuando éste se encuentra en contacto con el
aluninio.

Bsta dificultad se ha suprimido ahora gracing al
sresente invento. En efecto, la firma solicitante ha encons
trado que el oxazol podfa estabilizar eficazasnie al 1,1,14

incluso cuando éste se encuentra a su tempe-
ratura e ebullicidn y en contacto con aluminio. El oxazol

responce & la firmulas
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Se trata de un liguido incoloro cuyo puntc de ebullicidn a
760 um de nercurio es de 69-7000, la densidad. dis es igual
a 1,0806 y el {ndice Ge refraceidn 1135 es igual a 1,4245,

Ia cantided de oxazol, o de sisteua estabilizente
due lo contiene, puede variar entre 0,2 ¥ 101% en peso. o
obstante, se prefiere utilizar concentracicnes comprendidas
entre 2 $ y 6 %‘en peso.

En efecto, el oxazol puede ser utilizado solo 0 en
sezels con obros sgtabilizantes conccidos en forme de com=
binaciones de 2, 3, 4 6 nés conponentes. Estos estabilizan-
tes pueden ser elegidos entre los compuesios con un punso
de ebullicidn comprendido entre 40° v 200°C, preferiblemen
te entre 50° Ty 130°C, v poseyerdo por ejempio un gnlace
etilénico, un enlace acetilénico, ura funcidn acetél, ce~

tona, elcohol, nitrilo, amina, ésver, un puente éier o
tiodter, un grupo nitrado o un zrupo 1,2-epéxido.

La proporcidn ponéeral de oxaozol en esiag cowbina-
clones puede variar entre 1 § 99 % en peso y praferiblemen-
te sntre 5 y 95 %.

E1l procedimiento del irvento parmitve evitar la des+
couposicidn del zetileloroformo tanto duranie su almacena~-
miento como durznte su ewpleo.

La deterainacidn de la eficacia de estabvilizacidn
del oxazol utilizado so0lo o en mezclas, pueve ser eifectuads

mediante el ensayo "letional Institute of Dry Cleaners',

especificacidn 3-55, pussto a punvo para sl tricloroetilend

Iste enzayo consiste en introducir en un matraz de 300 wl,
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~ tubo de vapores del extractor Soxhlet.

provisto de un extractor Soxhlet con un volumen de 70 ml
aproximadamenté y un fefrigerante de bolas del tipo Allihn,
de circulacidn de salmuera a -15°C, 150 ml de metilclorofor
mo puro y el estabilizante o el sistema estabilizante. A
continuecidn se coloca una primere placa de aluminio en el
natraz, ung segunda en el fondo del dehlet ¥ une tercera
se suspende en la parie inferior del refrigerante, de forus
que los vaporés de disolvente se éondensen sobre ella, To-
das estas placas son idénticas (50 x 10 x 3 mm) ¥ lievan
sohre uﬁa de lag caras, en el sentido longitudinal, una
ranura de 1 x 1 mn. Se adapte al matraz un tubo delgado pox
el que llega al liguido cive himedo y los gases que salen
por la pakrte supsrioxr del refrigeran$e>Allihn son enviados
a un erlenmeyer que conbtiens agua pura. Finzluente se dis-

pone una ldmpara de 100 watios a algunos centimetros del

El ensayo consiste en llevar a ebullicidn durante
48 horas la composicida & ensayar, regular la calefaccidn
de forma que refluya 2 una velocidad tal que el extractor
se vacie cada 8 o 10 minutos y efectuar, una vez interrum-
pida la operacidn, los andlisis siguientes:
~ valoracidn de la acidez (expresada en HCLl) en el matraz,
- valoracidn de la acidez (expresada en HC1l) en 2l erlen-

meyer,

- aspecto de las placas.
Los ejemplos siguientes, no limitetivos, demwes=—
tran la eficacia del estabilizante, solo o en uezcla, obje~

to del inventd.
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En el aparato antes descrito, se han probado las

composiciones siguientes:

% en peso en

Egtabilizantes
Ensayos naturaleza
1 gin estabilizante
2 oxazol
3 1,2=-epoxibutano
nitrometanoc
butanoi terciario
oxazol
4 1,2-epoxibutano
nitronetano
acetato de etilo
oxazol
5* 1,2=-epozibutano
nitromnetano

butanol terciario

% Ensayo s comparacidn.

Composicion el metilclo~

(% _en peso) __roformo

0]
4

25

25

25 4

25

25

25

25 4

25

33,3

33,3 4

33,3

Se obtienen los resultados siguientes:
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Acidez libersds.

Plaeces de sluminio

Ensavos latraz Erlenneyer
13* masa car no valorada
bonosa pero muy im
portante
2 0 0
0
4 0 0
5% 0

*E 271 cabo de 15 minutos de calefeccidn, Ias placas

Soxhlet y el refrigerante

el disolvente.

En resumen, la Patente de Invencidn que se solicita

receerd sobre las siguientes:

iatrez

depbgi~
to negro
1Mpore
tante.

intacto

intacto
intacto

intacto

Soxhlet

algunas
panchas
grises

pequefias

intacto
intacto
atague en
toda la

superfi-
cie

no han estado en conbtacto con

rante

nefrige

intacto

intacto
intacto
ligero
ataque

Tferior

en el
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cloroformo que consiste en intreducir en el mismo oxazol S0,
lo o en asociacidén con uno o varios estabilizantes conoci-
dos distintds ¥y porque comprende las caracteristiéas com-
plementarias dadas a continuacidén, tomadas aisladamente o

en combinacidn:

a)

e)

REIVINDICACTIONES

1. TUn procedimiento de estabilizacién del metil-

Ios otros estabilizantes estdn seleccionados entre loa
compuestos con un punto de ebullicién comprendido en-
tre 402 y 20028C, preferiblmente entre 502 y 1302C, po-
seyendo por ejemplo un enlace etilénico, un elace ace-
tilénico, una funcidn acetal, cetona, alecohol, nitri-
lo, amina, éster, un puente éter o tioéster, un grupo
nitrado o un grupo 1,2-epdxido.

La proporcién de oxazol estd comprendida entre 0,2

y 10 % en peso, preferiblemente entre 2 y 6 %

Ia proporcidn de oxazol en las diversas férmulas de
estabilizantes que lo contienen varia entre 1 y 99%
en peso, preferiblemente entre 5 y 95%.

Se utiliza una mezcla en cantidades equiponderales

de oxazol, nitrometano, l,2-epoxibutano v butanol
terciario.

Se utiliza una mezcla en cantidades equiponderales

de oxazol, nitrometenc, 1l,2-epoxibutanc y acetato

de etilo.
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2. 8Se reivindica por iltimo como objeto sobre
el que ha de recaer la Patente de Invencién que se solici-
ta: "UN PROCEDIMIENTO IE ESTABILiZACION DEL METILCLOROFORMO"
Todo conforme gqueda descrito y reivindicado en
la presente Memoria descriptiva que consta de ocho piginas
mecanografiadas.

Madrid, 12 Diciembre 1968

BERNARDO UNGRIA
DeDo :
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