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El presente invento se -refiere a Una nueva Serie ks il

de perdxidos orgénicos, y mis particularmente 8 NUev0S De-
réxidos derivados de cetonas que tienen un micleo cicloali
fético condensado con uno o mis ndeleos arilicos, vy a la
utilizaecidn de estos nuevos peféxidos para la vulcanizacidn
de elastdémercs, para la reticulacidn de vlastémeros y en ca
lidad de iniciadores para polimerizaciones con'fadicales.

' Los compuestos organicos de nabturaleza peroxidi-
ca son partiéularmente importantes como generadores de rg-
dicales Llibres v, conéiguientemente, en calidad de inicia-.
dores para polimerizaciones de radicales, en calidad de agen
teé de reticulacidn paférélastémeréé;:y en calidad de agen-
tes vuleanizantes para elastdmeros.

El presente invento proporciona un +tipo particu~
lar de nuevos perdxidos orgdnicos que $ienen buena estabi~

lidad y baja volatilidad a temperatufas nayores que la tem-

“peraturs ambiente, particularmente apropiados e interesan—

2% ...

.72

tes a la vez como agentes vulcanizantes para elastémeros y
como agentes de reticulacidn para plastdémeros.

El presente invento proporciona una nueva serie

" de perdxidos orgdnicos caractorizados por la presencia de
-~ ndecleos aril-cicloalifiticos que tienen de 5 a 6 Atomos de

. carbono, condensados, comprendidos en-las dos Férmulas ge-

nerales:
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en ques'"n" es igual a 0 6 1, quedando anulado el radloal

en el caso de "n" igual g 0, conv1r
/ N\ : :
Rg R7 S AT _

tiéndose la férmula en Ar ¥ englobando los com-

puestos que tienen un grupo arilo unido por condensacidn a

un anillo cicloalifédtico de 5 Ztomos de carbono, y no que-

dando anulado el radical ' "~ en el caso de "

> : ¢
Ra R
g Bq,
, : Ar
~igual a 1, convirtiéndose la férmula en
C
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R8 - R7
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y englobando los compuestos que ‘tienen un grupo arllo uni-
do por condensacidn a un anillo c1010a11fat1co de 6 atomos
de carbono; /7 '
Ry ¥ Ry, iguales o diferenteé_eﬁtre'si, pueden ser radica-
les alcohilo,rarilalcohilo, Qiclbaloohilo, ariicicloalcohg
lo, que pueden estar sustituidos por alcoﬂilo 0 halévgno.
Se prexleren grupo» alcohilo terclarlos, ‘por egemplo ter~
butilo, ter-amilo y cumilo;

3, R4, Sry Re pueden ser hidrdégeno, radicales alcohilo
que pueden estar sustituidos por haldgeno o por oxi, radi-
cales cicloalcohilo o arllo, que pueden estar sustituidos

por alecohilo, por haloweno 0 por oxi, ¥Mds Particularmente,

5 ¥ R6 pueden ser radicales peroxidlcos OOR1 ¥y OOR2 en que.

Rl y R2 tienen los significados arriba especificados;

R7 ¥y R8 pueden ser hidrééeno,fradiéales alcohilo que pueden

estar sustituidos por halogeno 0 por oxi, radicales ciclo~
alcohllo o arilo, que pueden estar sustituidos por alcohi-
lo, por halogeno 0 por oxijs .

Ar puede ser un grupo arilo que tiene uno o més
anillos condensados que pueden estar sustituidos por hald-
geno o por nitro y, ademds, tambidn grupos que contiencn
hidroxi, alcoxilatos o sulfonatos,

Ejemplos de compuestos del presente invento den—
tro de las férmulas generales arribs citadas, incluyen:

"a) 2,2~di~(ter-butil-peroxi)-indano;

B
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b) 1,1-di-(ter-butil-peroxi)-indano;

¢) 1,1-3,3-tetra(ter-butilperoxi)-indano;
d) 1,1-2,2~tetra(ter-butil-peroxi)~-indano;
e) 2,2-di~(ter-butil-poroxi)-1-metil-indano;
5 f) 1,1;di-(ter—butil~peroxi)—2-motil-indano;
g) 1,1-di~(ter-butil-peroxi)-3-metil-indano;
h) 1,1-di-(ter-butil-peroxi)-4-metil-indano;
1) 1,1-di-(ter-butil-peroxi)-5-metil-indano;
1) 2,2-di(eumil-peroxi)-indano;
10 1) 2,2—di(cumil—peroxi);1-metil—indano;
n) 1,1-3,3~tetra(ter-butil-peroxi)-2-metil-inda
no; - .
0) 1,1—di(ter-butil—peroxi)-5-metoxi-indano;
p) 1,1-di(ter-butil-peroxi)-1,2,3,4~tetra-hidro
15 naftaleno; .
a)  2,2-di(ter-butil-peroxi)-1,2,3,4-tetra-hidro
naftaleno; f '
r) 2,é-di(cumil-pe}oxi)-1,2;3,4-tetrahidronaftg
' lenos 7
20 . | 8) 1,1-4i(ter-butil-peroxi)-5-0xi~1,2,3,4~tetra
' hidronaftaleno; '
t) 1—ter-bufil«peroxi—&-éuﬁi;-peroxi~indano;

u) 2-ter-butil-peroxi-2-cumil-peroxi-indano; -

25 - Los perdéxidos o peroxicetales de este invento tie

RS Y P - -
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relativamente elevada junto con buena estabilidad y baja

volagtilidad a temperaturas mayores de que la ﬁemperatura
ambiente., Esta prqpiedéd permite que diehoé compuestos sean
incorporados apropiadamente tanto en elastdémeros saturados
en calidad de agentes vulcanizantes, como enrplastémeros en
calidad de agentes de reticulacidn, de una manera homogénes
y siﬁ dar lugér a los perturbadores fendmenos secundarios.

LBS peroxicetales del presente invento bueden ser
preparédos!por métodos conocidos.

De acuerdo con una reaiizaoién preferida, los pe
roxicetales del invento puedeﬁ ser preparados haciendo reag
cionar un compuesto carbonilico, en particular una cetona
cicloalifdtica con 5 § 6 Atomos de carbono (en las Férmulas
generales paran =0y n = 1 fespectivameﬁte) condensada con
uno o més ndcleos arilicos, disuelta en un disolvente apro-~
piado con un hidroperéxido organico, en la presencia de un
agente deshidratante, y, opcionalmente, de un catalizador
de natufaleza dcida, a temperaturas comprendidas entré -40
y +702C, preferiblemente entre -20 y +402C;

Ejemplos de compuesbos carﬁqnilicos que se pueden
viilizar para loe fines de este invento pueden ser:

a) Indanona-1;

b) TIndenona-2;

“e) Indandiona—1,2;>:

-6 -
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Indandiona~-1,3;

Indantriona~1,2,3 (6 ninhidring);

1=metil-indanona=-2;

2-mct;l—indanona—1;

3=-metil-indanona~1 ;

4-metil~indanona~1;

SJmetil—indanpna-1;

6-metil-indanona~1 ;

tetralona~1 (4 1-0x0-1,2,3,4-tetrahidronafta
leno); |

tetralona—Z (o 2—oxo~1 2 3 4—teﬁrah1dronafta

leno);

'1—metil—indandiona-2,3;

2-metil-indandiona~1,3;
5-metoxi-indanona—1 ;
2—0xi—tetralona-1;
5-oxi-tetralona-t ;

6-oxi-tetralona-1.

Tos hidroperdxidos que se pueden uulllza& en lg

" reaccién del invento estan comprendldos en el grupo que con

- siste en monoh1droperox1dos y dlhldroperoy1dos.

25 -

~et

11.7.72:.

Ejemplos de talesrcompuestos incluyen:

. ter-butil-hidroperéxidos y derivados sustituidos del mismo;

-

A 2 B man e v e e,

v -

f——
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cumil-hidroperdéxido y derivados sustituidos del mismo

di;isopropilbenceno-mbnohidroperéxido;
di—isopropi}béneeno—di—hidropeféxido§
metil-ciclohexil-hidroperdxido; | '
2,5—dimetil—2,S-diﬁidroperoxi-hexano;
2,5—dimetil¥2,5—dihidroperoxi—hexeno—3;
2;5-dimetil—2,5-dihidroperoxi—hexino-3;'
mentan-hidroperdxido;
fenil-ciclohexil-hidroperdxido.

Lﬁs disolventes que se pueden emplear en la féag
cifn se seleccionan del grupo gque consiste en hidrocarburos
alifédticos lineales, hidrocarburos oiéioaliféticds,.hidro—
carburos aromaticos; los hidrbcarburos pueden est@r susti-
tuidos por haldgeno. i '

7 - La proporcidén melar de compuesto carbonilico a
hidroperdxido se encuentra en%re 1:2 ¥ 1:10} preferiblemen—-
te entre 1:2,2 y 1:3. |

Los cafalizadores.utilizadoé'éon los que tienen
una naturaleza fuertemente‘écida, tales como HGL y HQSQ4.

Los peroxicetales del presentelinvento son solu
bles en hidrocarburos alifdticos y aromiticos, oloradoes ¥y
no clorados. ' ' .'. |

Muestran poca solubilidad en frio y en alcoholes

'y en disolventes ﬁolares.

-De acuerdo con obtro aspecto particularmente in-

- .'8:,._.'.';,
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Paday - At
teresante deleste invento, se ha encontrado que los peroxl %%ﬁ‘“‘
i

dos del prestnte invento actian como excelentes agentes
vulcanizantep para elastémsros saturados, como agentes re
‘ticuladores jpara plastémeros y como inicisdores para poli-
merizaciones de radicales,

La vulcanizacidn se lleva g cabo a ung tempera-
tura entre 140 y 1902 C, preferiblemente entre 150 y 170¢

C., durante periodos de 5 g 200 nminutos, preferiblemente

entre 5 y 15 minutos, utilizando un copolimero de etileno-

propileno,
La concentra01on del perouldo se encuentra entre

0,5 y 10% ‘en peso, preferlblemente entre 2 gy 5% en peso,

“basado en el peso del elastémero.

/ Mezclas particularmente apropiadas para vulcani-
! :
zar copolimeros de etileno/propileno tienen composiciones

dentro de los siguientes mirgenes:

Copolimero de etlleno/proplleno

(proporeidn molar 1:1) 100 partes
- Negro de ‘humo HAP ' : ' 20-807 "
Zn0 (8 1g0) ' . é ' 1-10 "
Azufre © e e g y5e0,5 w
Peréxzido ’ : f. 70,005—0,02 moles

Las ventajas mds notables proporcionadas por la
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utilizacién de los peréxidos del presente invento on la

vulcaniZacién de elastdmeros saturados ¥ en la reticulacidn
de plastémeros incluyen:
1) Cortos tiempos de vuleanizacidn yrbaja tenpe~
ratura. de vulcaniéacién; '
2) Ausencia de fenbmenos de "eflorescencia" §
"formacidn de pelusilla
3) TLa mayor eficacia de los nuevos perdxidos per
} manece inalterads inclﬁsb en la presencia de
; materiaies de carga, agentes reforzantes, adi
tivos, cb-agentes, plastificantes, ﬁigmenﬁos
Vg anti-oxidantes jéhéohoéidosren la téenica
anterior,

Los ejemplos que siguen se presentan para ilustrar

con mis detalle el invento.

Ejemplo N, 1.~

" 20 omd de n-hexano, &0 om de benceno, 20 g de

_- indanone~2 y 10 g de cloruro de caleio triturado se intro-

.

dujeron en un matraz provisto de un agitador,

Esta mezcla fué agitada, fué eﬁfriada a 02C y en

.. el espacio de 5 minutos se le afiadieron 80 g de hidroperd-

xido de ter~butil al 73%.,

La temperatura fuéd aumenteds de este modo a 5-62

- 10 -
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¢ ¥ fué llevada de nuevo a 0eC, y en el espacio de 12 ning ' Sl

tos se introdujeron gota a gota 8 om de HOL al 367,
La temperatura fué aumenteda nucvemente hasta
3-52C y la mezcla fué agitada durante 5 horas, Al Final
5  de esto periodo se afadicron 50 g de agua y de hielo, y lag
dos fases fueron separadas. :
La Tage orgdnica fué lavads con agua, luego con
NaOH acuoso al 5% y luego nucvamente con agua. lLa fase or-
génica fué secada luego sobre sulfato de magnesio anhidro
10 y despuds fué filtrada. A continuacién, el disolvenie fud
evaporado bajo vacio a 402C, para obtener de este modo 49,5
g de residuo. Por cristalizacién en 100 cm3 de metanol se

obtuvieron 39 g de un producto cristalino blanco que.fué

identificado como 2,2-di(ter-butil-peroxi)indano.

'15 E1l producto obtepido mostfé las siguicntes carac
. teristicas:
Punto de fusidn: - | 43 ~ 4500
Temperatura de descomposicidn: 1102C
20 Vida media a 1180C: . 30 minutos
N ; Oxigeno activo: : : . 10,84%-
. Indice yodométricos T .99,85%
“;?-Contenidorde Carbono: encontrado: 69,2%
SEALE ' o caloulado: 69, 4%
25 .- ' ' ' |

*

11,7727 E = AL -

-
.
I

- *
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Contenido de hidrdgeno:  encontrado: . 8,97

' caleulado: 8,856

Ejemplo N, 2.%

20 g de n-hexano, 50 cm3 de benceno, 10 g de in-
danona-1 y 5 g de clorurc de calecio triturado -fueron intro
ducidos en un matraz brovisto de un agitador,

A contimuacidn la mezéla fué agitada a 09C y en
el espaeio}de 5 minutos se aﬁadieron,gota a gota 60 g'de
hidroperdxido de térquﬁil a1777%,”De5pués,de 10 minutos se
.aﬁadieron'gota a gota lentamente 5 emd de HOL al 36% en el
espécio de 10 minutos, teniéndose cuidado de no superar la
temperatura de 152C,

A continuacidn -la mezcla fué agitada durante 4 ho
ras a una teﬁperatura comprendida entre 0 y 52C, y al final
de esto fué recogida con 50 cmd de agua fria, la capa orgd

nica fué lavada luego con agua, con NaOH acuoso al 5%, y

A finalmerite de nuevo con agua.

20

Bl conjunto fué secado después_sobre MgSO4 anhi-
dro, y el disolvente fué evaporado bajo vacio a 30 - 352 ¢
haste alcanzar una présidén residual dé Q,2 nn de Hg,

De este modo se obtuvieron 16,5 g de un producto
liquido oleoso; identificado como 1,1=-di(ter-butil~peroxi)~

indano que tenia lasg slguientes caracteristicas:

- 12 =
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- Temperatura de descomposicion: 1309C
Vida media a 1459C: 30 minutos
Oxigeno activo: 8,50
Indice yodométrico: _ 78, 2%
Contenido de carbono: encontrado: 68,8%

caleulado: 69,44
Contenido de hidrégono:  encontrado: 9,0%

caleulodo: 8, 85¢

Ejemplo N, 3.~

40 em® de n-hexano, 25 om® de benceno, 10 g de

tetralona-2 y 5 g de cloruro de calcio anhidro triturado
fueren introducidos en un matraz provisto de un agitador.
A continuacidn, la mezcla fué enfriada, bajo agi

tacion constante, a 02 €, y, en el espacio de 10 minutos,

se afiadieron gota a gota 30 g de hidroperdxido de ter-buti

lo al 73%. Después de esto, mientras se mentenia la tempe-
ratura a 02 C, se introdujéron con mucha lentitud (en el
espacio de 15 minutos) 5 emd de HC1 al 365,

A continuacién, la mezcla fué agitada durante 4
horas a 0¢C, la fase organica fué lavada- con agua, ¢bn NaOH
acuoso al 5% y nuevamente con sgua.

La solucidn fﬁé secada.después sobre MgSO4 anhi-

dro y fué evaporada bajo vacio g 30¢ C, hasta una presidén

-8B -
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residual de 0;25 mm de Hg, con el fin de eliminar el diso f

vente.
De este modo se obtuvieron 16,5 g de un residuo
oleoso identificado cono 2,2;di(ter-butil—peroxi);l,2,3,

4-tetrahidro-naftaleno. El producto mostrd las siguientes

' caracteristicas:
25 .
n = 1,4880
D ,
d (a 200¢) = 0,97
Tempe?aturﬁ de descoﬁposieién: ' | 1242C ,
Vida media a 130¢C: ' 30 minutos
Oiiéeno activo: '“mm mmw”§""'Mm“mhﬂ ~9,08%
Tndice yodométrico: é - 87,3%
Contenido de carbono: enéontrado: 70,1
7 calculado: " 70,1%
Contenido de hidrémeno:  enconmtrado: ' 9,1%
caleulado: . 9,19
Ejemplo H. 4.~
3

30 em” de n-hexano, 20 e’ de benceno, 5 g de in
danona-2- y 5 g de cloruro de caleio éﬁhidro triturado fue
ron introducidos en un matraz provieto de un agitador.

Despuds de osto, so afladieron gota a gote en el

espacio de 20 minutos, a =202 C, 60 g de hidroperdxido de

I
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cumeno &l 574, disucltos en hexano. Mienbras se mantenia -

T iy

esta temperatura de -202 C, se afiadieron a la solucidn 5
gotas de HCL al 36 . A continuacién, la mezcla fud api-
tada durante 2 horas a la misma temperatura v al final de
este periodo la fase organica fué separada de la mezcls.
La fase orgdénica fué lsvada con agua, con NaCH acuoso al
5% y nuevamente con agua. Después, la solucién fud secada
sobre sulfato de magnesio anhidro, fué Tiltrada y el di-
solvente fué evaporado a 25-302 C hasta alcanzar una pre-
sién residudl de 0,2 mn de He,
De este modo so obtuvicron 12 g de un liquido

0leoso identificado como 2,2~di—cumil-peroxi—indanoz_que

tenia las siguientes caracteristicas:

Temperatura de descomposicidn: - 90eC
Vida media a 1059C: . | " 30 minutos
Oxigeno activo: ' ' § . 754
Indice yodométrico: B . 91,5%
Contenidd de carbono: ' :encontrado: T6%
7 ‘calculado: . 77, 6%

Contenido de hidrdgeno: encontrado: T,4%

~ caleulador 7,2

Ejemnlo N, 5.~
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cloruro de calcio triturado fueron introducidos en un mg-
traz equipado|con un agitador.

Después de esto, a lo la:go de 5 minutos a 0-52¢,

se afiadieron éota a gota 50 g'dé hidroperdxido de ter-buti

lo a8l 73¢%, Hanteniendo todavia la temperatura entre 0 y 59C,
se afladieron luego a la mezcla durante iO minutos, 8 cm3 de
HC1 al 36%,

' A continuacidn la mezcla fud agitada a esis tempe

-

ratura durante 4 horas, la fase orgdnica fué separada y fud

- lavada con agua, con NaOH acuoso al 5% y nuevamente con

15

20 - ..

agua.,
 Ta solucidn orginica fué secada sobre sulfato de

a.l .»

magnesio:gnhidro, después fué filtrada y el disolventie fud
destiladofa_35-4090 hasta alcanzar un vacio residual de 0,2
nm de Hg.

De este modo se obtuvieron 8 g de un residuo 1i-
quido de color amarillo identificado-como 1;1-ai-(ter-butil-

peroxi)-1,2,3,4~tetralina, que tenia las siguientes carac-

teristiocas:
%= 1,4450
Temperatura de descomposicildn: - l25¢eC
Vida medis a 1152C: " 30 minutos
Oxigeno activo: 6,35%

R R ar N

80 om3 de n-hexano, 10 g de tetralona~1 y 5 g de ;f:




%
Y4r
Qﬁ;u&

)

X Ve
\.Rh-‘ s f"‘

Indice yodométricos | 6L,20 IR
Contenido de carbono: encontrado: 69,4
calculado: 70,14
Contenido de hidrdgeno: encontrado; '9,2%
5 calculado: 9,1

Bjemplo H, 5.~

50 emd de benceno, 5 g de indandiona~1,3 ¥ 5 g
10 de cloruro ge calcio anhidro triturado fueron introducidos
en un matraz provisto de un agitador, En el espacio do 10
minutos se afladieron luego, a 08C, 65 g de hidroperdxido
de ter-butilo al 78% Vg deSpuéé, todavia a la misma ‘tempe-
ratura, 5 e de Hbl al 365, -
15 : A continuacién la mezcla fué agitada durante 4
horas y 30 minutos a 02C; de este modo, la fase orgdnica
fué separéda y fué lafada con agua, con NaOH zcuoso al 5%
y nuevauente con agua. Después de esto la solucidn orgini
ca fud secada sobre sulfato de magnesio anhidro, fué_fil-
20. .7 trada y el disolvente fud destilado bajo -vacio a 30-352C,
Se obtuvo un residuo sdélido ligeramente amarillo
(11,3 g) que fué identificado como 1,1,3,3—tetra(tef—bg
'til-peroxi)—indano; mostrd las siguientes caracteristi-

cas:
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Temperatura de descomposicidn:

Vida media g 1250¢: - 30 minutos
Oxigeno activo: ' _ _ . 10,93%
| Indice yodométrico: o ';76,47*5
5 Contenido de carbono: :’ encontrado: 764,7%
calculado: 63,87
Contenido de hidrégeno: . encontrado: 8,45
. calculado: 8,9¢%
10 ! .Ejemnlo N, 7o

Los ensayoé'de.vuieaﬁizacién“se llevaron a cabo
con mezelas de un copolimero de etileno-propileno, En 1g
tabla 1 se comparan los grados de vuloanizacién determi-

‘ 15 nados sobre mezelas equivalentes gque contiépen, en cali-~

- dad de perdxidos, respectivamente:

-2,2-di(ter-butil-peroxi)indano,

~2,2~di(cumil-peroxi) indano,
'20,73 - =1,1-3,3~tetra(ter-butil-peroxi)~indano,

j;,’i -2,2—di(ﬁer—buti1-peroxi)-1,2,3,4—tefrahidronaftaleno,
- perdxido de dicumilo, o
E1 grado de vulcanizacidn fud determinado a una,

temperatura constante (a 1772¢) en un redmetro Monsanto
25 "m0, |

JWLTLT2L:. | =18 - .
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Las mezclas utilizadas tenian ls siguiente compo’

sicidn:

Copolimero de etileno~propileno

(proporecién molar 1:1) 100 partes

Negro de humo HAF = 50 "
Zno (¢ mgo) | = 3 - ¢
Azufre ; = 0,32 "
Perdxido = 0,01 moles'

Ia Tabla nimero 2 compara las caracteristicas
fisicas de los productos vulcanizados obtenidos por la

utilizacidn de:

—2,2—di(ter~butil—peroxi)~indano; .
-2;2—di(ter-butil-perox');1,2,3,4-tetrahidronaftalen§;
=111-3,3-%etra(ter-butil-peroxi) indano, - |

Con %ieﬁpos de vulcanizacién comprendidos enire

5 ¥ 60 minutos a 1509C, con los de los productos vulcanizg

. dos obtenidos utilizando perdxido de dicumilo a 1652C gu-~

- rante 30 minutos (siendo esbas las condlclones Sptimas pa-

ra-el perdxido de dlcumllo)
A partir de los resultados especificados en lg
Tabla nidmero 2 aparece evidente como'a una baja temperatu-

ra corresponde un elevado grado de vulcanizacion y mejores

=18 -
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caracteristicas fisicas de producto vulcanizado obbtenido

-t

_ 2, i ) - .
?%‘:’ﬁ%‘/’{) -
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L
B Plais i \‘&‘
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r 4 . 0y -
con los perdxidos de este invento, comparado con las ca-—

racteristicas fisicas obtenidas wtilizando peréxido de

dicunilo,
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Perdédxido . Vulcanizacidn en el
redretro
Partes por 1OO Tempers Tiempo
de copolimero de  ‘tura de de vul
Tipo .etileno/propile- vuleani caniza
no - zacidn cidn,”
] eC minutos

g 100% moles

00C(CH,)

//// 17373 : ;
: 2,94 0,01 177 5

T~
a OOC(CH3)3

_ | 4,22 o oo 14
<)

000(0H5)3
OOC(CH3)3 4,70 ’ " " . 7

’

.FC§3)3COO—OOC(CH3)3

—00C(CHy) 4

. 3,08 on . ] S 76
OOC(0H3)3 : _

‘Peréxido de aicumilo 2,70 0,00 177 . 14

11.7.72 B - 21 -




Fartes por 100 Tiempo de Propiedades fisicas de los productos vulecanizados
partes de copo vulcanizg o, . J
limero de eti= cidn o Resisten Alarga HMédulo con Médulo  Hdulo Dureza
leno/propileno 1508C en cia a la miento 1005 de con 200 con 300 Shore
minutos trgceidn en la  alargamien % de % dé A
kg/cm? rotura to kg/em? alarga- alarga-
noles g 100% % _ uﬁ.@ﬁdm mient
kg/em kg/em
< 00C(CHz) 0,015 4,41 5 193 460" 24 59 114 65
- Ve 373 ’ 10 195 420 25 51 124 6566
B | 15 205 460 22 67 116 65-66
S, 's) 00 (CH,) 30 . 201 460 23 61 123 66
o 60 211" 470 25 62. 118 66 ;
- QO e — e -
N .
00C (CH, )
< 3’3 0,015 4,62 5 205 500 - 28 63 115 68
AN | 10 217 130 33 77 120 6970
oovomwvu 15 214 430 31 76 134 70
30 217 410 37 84 154 70
60 215 430 35 78 138 70

13.7,72
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Tabla ndmero 2 (continuacidn)

()
[y
000 (CHy) 3 .
0,005 2,35 5 96 600 14 26 43 62
oo (on,) R O D A D
, 00C(C . { ,
g 373 30 206 230 31 69 123 69
.60 199 440 31 70 129 70
5" (GH,)3C00  00C(CHy); 0,008 3,76 5 169 490 23 53 94 65
@ 3 10 192 330 36 93 163 68 D
. 15 190 320 37 100 176 62-70
o = X 30 1T 270 23 1197 - 70-T1 ;
60 185 300 40 103 - 70-71
N :
Perdxido de dicumilo 0,01 2,70 Hmwwa 180 410 21 58 119 65-66
' X
nmin,’
’ SN
b~
e

11,
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Esta solicitud que.oorre5ponde a la presentada
en Italia, el 19 de febrero de 1, 970, bajo el nimero

20830 A/70, se acoge a los beneficios del articulo 51 del

vigente ?staﬁuto sobre Pronledad Inuustrlal
Reivindicaciones

Los puntos de invencidn, propié y nueva, que se
presentan para que sean obgebo de esta SOllCluud de Patente
de Invenc1on, en Espafia, por VEINTE anos, son los siguien-
tes: ' :

1l.- Un procedimiento para-la reticulacidn de ma-
teriales’ plisticos y para la vulcanizaéién de materiales
eldsticos caracterizado porque a los materiales citados a
vulcanizar se les incorpora, en calidad de iniciador, una
cantidad adecuada de un perdxido ofgéﬁicp caracterizado por

la presencia de micleos arilecicloalifiticos con 5 & 6 4to-

- mos de carbono condensados, incluidos en las férmulas gene

rales

- ‘24‘
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- igual a 1, convirtiéndose la £érmulg en

o 310Q§ii OOR 3
\)< R3 .
< . ™
4
Ar Ar
R5 R5
)>§QJ< . )ﬁ§>é<
s o | Rg By
N //le N //J .?

|

en que: "" es igual 5 0 § 1, quedando anulado el radical
en el caso de "n" igual a 0, convir
o K . e
\
R8 R7

n

tiéndose la férmula en féz:]iji] ¥ englobando los com-

puestos que tienen un &grupo arilo unido por condensacidn a

un anillo cicloalifdtico de 5 4tomos de carbono, y no que-

dando anulado el radical P en el caso de "nt

. ' , ¢

. 7\ . :
- S B I -

Ar
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|

por condensacidén g un anillo cicioalifético de 6 atomos de
carhono; Rl v R2, iguales o diferentes entre si, pueden ser
radicales alcohilo, arilalcohilo, cicloaleohilo, arileiclo
alcohilo que pueden estar sustituidos por alecohilo o hald-
geno; se prefieren grupos alcohilo terciarics tales como
ter-butilo, terfamilo y cumilos R3 y R4, R5 ¥y 36 pueden ser
hidrdgeno, radicales aleohilo que pueden estar sustituidos
Por haldgeno. o por oxi, radicales cicloaleohilo o arilo que
pueden estar sustituidos por alcohilo, por haldgeno o por

oxi, v més particularmente R5 ¥y R_ pueden ser radicales pe

6.

roxidicos OOR, y OORé en que R ¥ Ré tienen los significa-

1 1
dos arriba indicados; 37 v R8 pueden ser hidrédgeno, fadicg
les aleohilo que pueden estar sustituidos por haldgeno o
por oxij; Ar puede ser un grupo arilo que tiene uno o nés

anillos condensados que pueden estar sustituidos por alco

hilo, haldgeno o nitro, y ademds hidroxi que conbiene gro-

pos alcoxilatos o sulfonato, ademas de otros materiales ade
cuados para la reticulacidn o vulcanizacidén, tales como ne-

gro de humo, 6xido de cine, éxido de magnesio, azufre; por-

que la composicidn asi preparada se dispone en un molde o

- ©- recinto de vulcanizacidn y se lleva .a cabo ésta a una tem-

- . peratura comprendida entre 140 y 1902, con preferencia en-

tre 150 y 1702, durante un tiempo comprendido entre 5 y 200
minutos, con preferencia durante in tiempo comprendido en-

tre 5 y 15 minutos, .
: = 26 =
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2.~ Un procedimiento de vulcanizacidn segin la
reivindicacidn 1, caracterizado porque como agente vulcani
zante se incorpora 2,2-di(ter-butil-peroxi)-indano,

3.- Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porqﬁe como agente de vulcanizacidn se in-
corpora 1,l-di(ter-butil-peroxi)-indano.

4.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porque como agente de vulcanizacidn se incor
pora 1,1-3,3-tetra(ter-butil-peroxi)-indano.

SL— Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque como agente de vulcanizacidn se in-
cdrﬁora 1,1-2,2—tetréQ(terébutil-pefoxi)-indano. _

6.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
caréoterizado porque Como agenterde vulcanizacidn se in-
corpora 2,2-di(ter-butil-peroxi)-1-metil-indano.

7.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
éaracterizado porque como agente de vulcanizacidn se in-
corpora 1,1—di(tér—butil—peroxi)-2-metil-indano.

8.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque como agente de vulcanizaciln se in-

dorpora 1,1—di(tér-butil-peroxi)-3—metil-indano.

9.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn 1, .

caracterizado porque como agente de vulcanizacién se in-
(g

~ corpora 1,1-di(tef-butil—peroxi)—4—metil—indano.

-10.~ Un procedimiento segun la reivindicacién 1,

L 388404 i
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caracterizado porque como ag nte de vulcanlzaclon se 1n—. o
corpora 1,1-di(ber-butil-peroxi)-5-metil-indano,

11.- Un procedimiento segin la reivindicacidn
1, caracterizado porque como agente de vulcanizacidn se
incorpora 2,2-di(cumil-peroxi)—indano.

12,- Un procedimiento segin la reIV1ndlcaclon
1, caracterlzado porque como agente de wulcanizacidn se
incorpora 2,2-3i(cumil-peroxi)-1-metil-indano. _

| 13.- Un prooedimientorsegﬁn la reivindicacidn -

1, caractergzado porgue como agenté de vulcanizacién se
incorpora 1,1—3,3—tetra(ter—butil-peroxi)—2—metil—ihd§_
no, | : .

; /
14.- Un procedimiento segin la reivindicacidn

1, caracterizado pofﬁue'éoﬁd“égeﬁféfdé"Vulcanizaeién'se
incorpora 1 1-di(fer—butil-pefoxi)iS—ﬁetoxi—ihdano.

15,.- Un procedim nto segun la re1v1ndlcaelon
1, caracterizado porque como agente de vulcanlzac;on se
incorpora 1,1—di(ter—butilfpefoxi)-1,2,3,4—tetrahidro—
naftaleno, I a

16.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn

- 1, caracterizado porque como agente. de vulcanizacidn se

incorpora 2,2~ d1(ter—but11-perox1)—1 2,3, 4—tetrah1dro-

naftaleno.

17.- Un procedimiento segun lg re1v1nd10a01on

1, caracterlzado porque como agente de vulcanizacidn se

_"?:728 -
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incorpora 2,2-di(cumil~peroxi)—1,2,3,4-tetrahidro-naftayg
no.

18.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque como agente de vulcanizacidn se incor
pora 1 1—dl(ter—but11-perox1)—5-ox1-1 2,3,4-tetrahidro-naf
taleno, 7

19.- Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque como agente de vulcanizacidn se incor
pora 1-ter—but11—nerox1—1—cumxl-peroxm-¢ndano.

20,~ Un procedimiento segun la reivindicacidn 1,
caracterizado porque como agente de vulcanizacidn se incor
ﬁora 2-ter—butil-peroxi-Zfoumil—indano.

21 - Un procedimiento para lg reticulacidn de ma
terlales plisticos y para la vulcanlza01on de maoerlales
eldsticos,

Tal y como se ha descrito en la Memoria'que ante-

cede, y para los fines que se'han especificado.

v Esta Memoria consta de veintinueve hojas escritas °

a miquina por wna sola cara. . 10 AGO. 1972

Madrid,

AR, T =29 -
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