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PATENTE DE INVENCION

EXESSSSSSESEITISE=SES

por "Procedimientc para la fabricacidn de aditivos para polime~-
ros orgénicos";
a favor de PRIMMA, S.A., domicilieada en Barcelona, Paseo de Gra-

cia, 56,

MEMORIA  DESCRIPTIVA

El objeto de la presents solicitud de patente de inven-
cidn es un procedimiento para obtener aditivos pera pol{meros
orgénicos,

Entre los productos aditivos para pol{meros orgénicos y
sus procedimientos de fabricacidn destaca el empleo de los aste-
res del 4cido ftédlico que parten del anhidride ftélico como mate-
ria prima y de diferentss tipos de alccholes para formar el &ster:
El uso mas importante de estos dsteres, es dar plasticidad a los
polf{meros orgénicos.

El inconvenients de estos dsteres en su aplicacidn, es
su facil descomposicidn quimica, su gran solubilidad en toda cla=
se de disolventes orgénicos y en algunos casos su volatibilidad,

Debido a estos defeftos, los productos manufacturados con estos
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aditivos, sufren un envejecimiento mas o menos rdpido seglin la
aplicacidn del producto manufacturado que después queda inservi-
ble’y

Los productos fabricados por sl procedimiento cuya pa-
tente de invencidn se solicita, no péasantan los deféctos de ines
tabilidad quimica de los &stsres al tratarse de &tares des fenoles
clorados con grupos alifdticos, cicloalifdtices o aromdticos.

Los Steres de fenoles clorados no se descomponen por
reaccidn con medios &cidos o alcalinos en presencia de agua como
suele ocurrir con los ésteres,

La solubilidad de estos éteres ds fenoles clorados se
puede regular y limitar segln resquisra sl uso del producto de -
plistico manufacturado, cambiando el grupo radical que forma sl
éter o segln ssa el diéter.

Para obtsner sstos éteres de fenoles clorados se parte
del hexaclorobsnceno o pentaclorobenceno haciéndoles reaccionar
con alcoholes en presencia de hidrdxidos alcalines o terroalce=~
linos,

£l hexaclorobenceno o pentaclorobenceno se tritura jun-.
to con la cantidad equivalente de materia alcalina sn un exceso
delalcohol cuyo grupo etdrec se desse obtener. Para conseguir una
maxima finura de part{culas se usard un molino de bolas o tfttth
rador mecdnico de méxima sficiencia,

La suspensidn as{ obtenida, se cargard en un rsactor
con agitacidén muy intensa. La calefaccidn del reactor se regula-
rd segin la tempsratura necesaria para conssguir una busna reac-
cidn y que susle ser entre 150 y 2508, Como que los alcoholes ds
reaccidn pueden tener un punto de ebullicidn inferior a las tem=
peraturas indicadas, el rsactor tendrd que ser, en aquellos casos

en que la temperatura de ebullicion del alcohol sea inferior, un
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autoclave de presidn,

La reaccion de eterificacidn también se puede realizar
de manera continua y a cualquier presidn y tempsratura iddnsas
el tipo de aleohol empleado introduciendo la mezcle en suspenaidn
de los tres citedos productos, por medio de una bomba dosifica-
dora, en un reactor tubular squipedo con agitador y envolvente
de calaefaccidn y valvula automatica de descarga y mantenimiento
de presidn,

£l producto de reaccidn obtenido de manere continua o
discontinua con los aparatos arriba indicados, sontiens el éter
disuelto en el exceso de alcohol de reaccidn mas sl cloruro co=-
rrespondiente al tipo de élcali que sa usd, que puede ser sosa o
potasa o cel vive. El producto de reaccidn se filtra o lava con
agua para eliminar loe-cloruros, despuds se recupera el exceso
de alcohol por destilacidn normel o en vacfo segln sea el punto
de sbullicidn del alcohol, Después de esta destilacidn se obtie-
ne como residuo el &ter fendlico de la reaccidn que se puede usar
tal cual o bien purificar con decolorante o bien destilar en alto
vacfoy

Los éterss de los tetra o pentaclorofsnoles obtenidos,
son pruducﬁos cristalizados con puntos de fusidn inferior a 100%
o bien productos lfquidos; sstas caracteristicas fisicoquimicas
dependen esencialmente del radical orgénico formado por parte del
alcohol da reaccidn con sl grupo clorofendélico,

Asimismo.aste radical influye muy especialmente en la
actividad y propiedad que pueda dar el producto como aditivo de
materias polimerizadas,

Mientras que la adicidn de un pentaclorofenol-isopropi-
1eter al clorurn de polivinilo duro puede servir en pequefias can=

tidades como lubrificants para la extrusidn, el mismo producto en
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mayor cantidad aumentara la dureza del clorurc de polivinilo,

El pentaclorofenoliscoctileter que forma un liquido
oleoso incoloro de punto de sbullicidn de 2808 a 30 Torr, quimi-
ca y térmicamente muy estable, w8 un aditivo &a propiedades in-
teresantss para la mayorfa de polfmeros duros yagque les propor—
ciona, incorporade sn pequeffas cantidades, una mayor flexibili-
dad sin disminucidn de dureza y en cantidades superiores de 20

a 40% un efecto phastificante.

£3EMBLOS

18, 285 Kgs. de hexaclorobenceno técnico purc molido se
introducen junto de 42 kgs. de sosa en escames y 1,000 litros
de alcohol isopropflico en un molino de bolas, La trituracidn
se considerard suficiente al obtener una suspensidn fin{sima
y estable que serd diluida en una caldera con agitador afadien~
do 1,000 litros de alcohol iscpropf{licc y esta suspensién se
inyectard con una bhomba dosificadora en un sistema de autoclaves
tubulares previstos con agitacidn y eﬁvoluente de calefaccidn,
La temperatura de los autoclaves se mantendrd entre 190 y 2009
con una presidn interior de 35 a 40 atmdsferas, La mezclaiéUsﬁan-
sidn pasard por los autoclaves en un tiempo de 1D a 20 minutas .
descargéndose continuaments por medio de una vdlvula automdtica,
El producto de reaccidn descargado por la vdlvula pasa a una cal
dera con agitador donds destila el alcohol enfriéndose al mismo
tiempo el producto, El procesc continuo se dirigqird de tal forma
que no destile totalmente sl exceso de alcohol para obtener un
1{quido calients y de baja viscosidad que parmita saparar por
filtracidn el cloruro de sosa formado y las trazas de hexacloro=
benceno gue no haya resaccionado, El producto de resaccidn disuale
to en el exceso de alcohal isnp;opfliuo~pasa a un cristajizador
obtenidndase 250 Kgsy de pentaclorofenclisopropilster. Las aguas

madres separadas del producto cristalizado, se concentran desti-
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lando totalmente el exceso de alcohol isopropflico. El residuo
obtenido gue son 32 Kgs. del mismo &ter, solidifica,

20, 285 Kgs, de hexaclorobencenc de trituracidn impalpable
y 42"Kg. de sosa en escamas, se disuelven en 600 litros de al-
cohol isooct{lico cargado todo sn una caldera con agitador cen-
trffugo répido triturador; la caldsra con camisa de calefaccidn,
estard equipada con una columna fraccionadera y deflegmador, Se
caliente lentemente hasta 1508 an gque se inicia la reaccidn y
aumentando hasta la tamperatuia de ebullicidn del alcohol se
congigue as{ una reaccidn completa del hexaclorobenceno con el
alcohol iscoctflicc forméndose pentaclorofeﬁolisooctileter. El
producto de reaccidn se Piltra pera sasparar el cloruro sddico
formado y a continuacidn se destila sn vac{o el alcohol isoocti-
lico que hay en exceso, quedando como residuo 355 Kgs, de un
aceite que es el pentaclorofenoliscoctiletar,

30, 249 Kgs; de pentaclorobenceno se trituran junto con 42
Kga;yde sosa en ascemas y 500 Kgs, de ciclohexanol en un molino
de bolas para obtensr una Pinisima suspensidn gue se pasa a una
caldera de reaccidn con agitador répido, columna fraccionadore
y deflegmador y calefaccifn, Se calienta la mezcla a ebudlicidn
durante 5 horas hasta comprobar de haberse consumido totalmente
la sosa de reaccidn, Despuds de enfriar el producto de reaccidn,
se filtra pare separar sl cloruro sddico, despuds se destila el
axceso del ciclohexano) recuperanda 385 Kilos; el residuc de la
destilacidn sa trata con carbdn activo y se filtra en caliente;
el aceite obtenido solidifica a 252 y es sl tetraclorofenclciclo-

hexanaoleter.

48y 31 Kgs. de pentaclorofenolisopropileter se mezclan con
5 Kg;; de potasa escamas y 50 1lts, de isooctilalcohol; despuds

de obtener una finisima dispersidn de la potasa ss pasa todo a
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una caldera con agitacidn rdpida y calefaccidn y columna de ra~
flujo con deflegmador, calentandosa varias horas a una tempera-
tura de 150 a 1702 hasta consumir totalmente la potasa, E1 pro-
ducto de la reaccidn ss filtra para separar sl cloruroc potdsico,
después se destila en vacfo el excesc de alcohol isccct{lico oh-
teniendose como residuo, un aceite transparsnte incoloro que es
el tstraclorschidrochinonisopropiliscoctildieter,

En la ejecucidn practica del objeto de la presents pa-
tsnte podran variar cuantos detalles de montaje y manipulatives

no afecten cambidndola o modificandola a su propia esencialidad,

Se¢ reivindica como objeto de la presssnte patents de
invencidn:

18,~ Procedimiento para la fabricacidn de aditivos para
polimeros nfgénicas, caractsrizado por la reaccidn de hexacloro;
benceno o pentaclorobenceno con productos alcalinos en suspensién
de alcoholes para former &teres de clorofencles,

28,~ Procedimiento para la fabricecidn de aditivcs para
polfmeros orgdnicos segfn la reivindicacidn 18, llevendo a cabo
la reaccion de manera discontinua ya ssa en una caldera da reac-
cién o en un autoclave.

~ 38,- Procedimiento para la fabricacidn de aditivos para

pol{meros orgénicos segin la reivindicacidén 1%, de manera conti=
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nua haciendo pasar las mezclas de reaccidn, por un sistema de
autoclaves tubulares con o sin agitacidn interior, inyectando
los productos con bomba dosificadora y descarga continua por
vélvula automaticas
4R ,~ Procedimiento para la fabricacidn de aditivos
para polimeros orgdnicos, segln 1) y 2) o segun 1) y 3), lle-
vando a cabo la reaccidn del hexaclorobenceno o pentacloroben-
ceno con uno o dos moles de materia alcalina para obtener en
una o dos stapas los mono o diéteres de uno o de diferentss ra-
dicales por reaccidn con los correspondientes alcoholes,
52.~ PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE ADITIVOS
PARA POLIMEROS ORGANICOS,
Consta la presente memoria ds siste hojas foliadas y
mecanografiadas por una sola cara.
Barcelona, 28 de Julio de 1969
PRINMA, SJAW
p/e%
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