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PATENTE DE INVENCION
por 20 afiog por
WPROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE UN PEROXIDO DE METIL.ETIL.
CETONA ~CICIO- HEXANONA (O SUS DERIVADOS)", a favor de DON RA-
FAEL ARAGONES APODACA, de nacionelidad espafiola, domiciliado
en ZARAGOZA, Avade, Corona de Aragén, 19.

MEMORIA DESCRIPTIVA
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Es muy poco conocida la intersccidn entre peréxidos or—
génicos, y su influencia en la modificacién del curado de resinas
insaturadas. En realidad los trabajos de STAUDINGER sobre éste te-
ma no fueron publicados, y por otra parte tampoco existen suficien-
tes bases cient{ficas como pare asegurar el mecanismo de interac—
cién de los perdxidos orgdnicos.

No obstante a esto se sabe que si se mezclen dos & méds
perdxidos orgdnicos existe una notoria influencia en el curado
de la resina insaturada, lo cual se aprovecha en la prdotica pa~

ra modificar aquellos factores que conducen o wne mejora en la
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aplicacidn, Por ejemplo, el curado de resinas poliestérfcas insa-
‘uradas puede ser modificado en sus condiciones de tiempo de gel,
tiempo de curado, “pot life" etc. mediente la utilizgcidn de dos

o més perdxidos orgdnicos.

Hesta el presente no he sido estudiada la fabricacidén de
perdxidos obtenidos en mezcla. La presente memoria aports la iano-
vacién de obtener un perdxido de metil.etil.cetona - ciclohexanons,
que tiene mejores propiedades que la mezcla de ambos productos se-
paredos, ¥y que cade uno de ellos.

El procedimiento pare le obtencidn del perdxido de metil.
etil.cetona - ciclohexsnona se describe a continuacidn:

En un decantador se cargan
50 litros de metil.etil.cetona y se afladen
10 litros de ciclohexanona.

En otro decantador se cargan
75 litros de agua oxigenada 50% y
6 litros de deido fosférico 85% .

El agusz oxigenada y la mezcla de metil.etil.cetona y ci-

_clohexanona se hacen pasar simulténeamente a través de un inter—

cambiador de calor que tiene la forma de un refrigerante dispuesto
horizontalmente. E1l interior es un tubo espiral de 1 cm. de didme~
tro y una longitud de 10 m., por el cual circulan los productos
reaccionantes. Mientras que por el exterior circula agua u otro
1fquido refrigerante a una temperatura constante de 8 a 102 C,

En éétas condiciones se hace el paso total de productos en
60 minutos, 1o cusl corresponde a un caudal de 2/3 de litro por
minuto; siendo la temperatura al final del reactor de 212 C,

El producto resultante de la reaccidn se recoge shora so-
bre 15 litros de ftalato de dimetilo o una cantidad equivalente
de otro plastificante o diluyente inerte. Este plastificante estd
enfriado con hielo, de forma que se mantiene en este colector una
temperatura de 5 a 82 C, Mediante agitacidn intermitente es posi~

ble disolver completémente el perdxido en el plastificante, sien-
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una decantacidn en pocos minutos. Este producto decantado contie-

ne sgua v se seca sobre silicato aluminico edlecico.
El perdxido de metil.etil.cetona y ciclohexanons es una

solucidn al 50%, que en ftalato de dimetilo tiene las siguientes

propiedades:
Densgidad a 202 C 14150
oxfgeno Activo nin. 10.5%

Les caracteristicas del curado sobre una resina poliestd-

rica insaturade se examina en la TABLA I, que se expone a conti=

nuacidn:

TABLA I
2% Perdxido de 2% Perdxido de 1.5% Perdxido de me-
metil.etil.ce~ metil.etil.ce— til.etil.cetona 50%
tona 50% tona - ciclohe~ 0.5% Perdxido de ci=

xenona 50% clohexanona 50%
Tiempo de 8Ll seveeeessby5 MiNeesscesee 531 MiNesceeesss 6.6 min.
Tiempo para al—
canzar ls temp:
mAXimE  eeeeccesedd MIN ceeveeses 9 MD seeeesesas 13,5 min,

Estos datos se han obtenido sobre una resina poliestérica
insaturada conteniendo 0,6% de Octoato de Cobalto 6%.

El examen del egpectro en el infrarrojo revela la forma-
¢idén de compuestos perioxidados de metil.etil.cetona y ociclohe-
xanona.. .

Finalmente, hacemos constar que los rendimientos en perd-
xido calculado sobre las cetonas introducidas es superior al 95%
de la teorfa.

Igualmente se pueden obtener otros productos reemplazando
ls ciclohexsnona por uno de sus derivados, tales como 3.5.5., tri-
metil.ciclohexanona, metil.ciclohexsnona etc., obteniéndose en s~
tos casos productos valiosos.

Descrita suficientemente la patente de invencidn que nos
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ocupe hemos de hacer constar que se trata de un procedimiento

de fabricecidn, sin que sus modificaciones de forma, materias
utilizadas, megnitudes o proporciones de metil.etil.cetona y ci-
clohexanona, o sus derivados, desvirtuen la esencialidad de su ob-
Jeto.

N O T A

Ia patente de invencidén descrita recaerd, pués, sobre las
siguientes reivindicaciones:

18 ,~"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE UN PEROXIDO DE
METIL,ETIL, CETONA —~CICLO- HEXANONA (O SUS DERIVADOS)", caracteri-
zada por cuanto que a tal fin se utiliza agua oxigenada 50% aci-
dificada con el 8% vol/vol de dcido fosférico concentrado y una
megzcle de metil.etil.cetona y ciclohexanona, 0 sus derivados.

28 ,-YPROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE UN PEROXIDO DE
METIL.ETIL,CETONA ~CICLO-HEXANONA (O SUS DERIVADOS)®,segdn lo que
venimos reivindicendo, caracterizado por cuanto gque ls proporcién
de ambos productos agua oxigenada : mezcla de cetonas es de 100 :
80 vol : vol, respectivamente,

38 ,-"PROCEDINIENTO PARA I.A OBTENCION DE UN PEROXIDO DE
METIL.ETIL.CETONA ~CICIO-HEXANONA (O SUS DERIVADOS)™, caragteriza-
do por cuanto que el producto obtenido se recoge en un decantador
que contiene 15 litros de ftalato de dimetilo u otro .diluyente
inerte.

48 ,-"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE UN PEROXIDO DE
METIL.ETIL.CETONA -CICLO-HEXANONA (O SUS DERIVADOS)", segin lo que
venimos relvindicando, caracterizado porque la capa orgénica que
contiene el perdxido de metil.etil.cetona y ciclohexanona se de-
canta ¥y se seca sobre silicato aluminico cédlcico.

58 ,~"PROCEDIMIENTO PARA IA OBTENCION DE UN PEROXIDO DE
METIL,ETIL,CETONA ~CICLO-HEXANONA (O SUS DERIVADOS)", segin todo
1o que haste ehora hemos venido reivindicando, caracterizado por-
que el producto tiene una densidad de 1.15 a 202 C, un contenido

de oxfgeno activo de 10.5 % y wn espectro en el infrarrojo carac-
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limerizacién de menores tiempos de gel y de curado que los perdxi-
dos de ciclohexanona o de metil.etil.cetona o de sus mezclas, so—
bre resinas poliestéricas insaturadas en presencis de sales de co-
balto.
115.= 58 ,~"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE UN PEROXIDO DE
METIL.ETIL.CETONA -CICIO- HEXANONA (O SUS DERIVADOS).
Todo ello tal y conforme queds descrito y reivindicado.
Esta memoria consta de cinco hojas mecanografiadas y folia-

das por una sola de sus caras, conbteniendo un total de cimmto veine

120.~ te lfneas.

MADRID A 4 DE JUNIO DE 1969
P.A,.
MANUEL DE ARPE,
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