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" condensacién de cetonas alifftiocss con formaeldehido y come

‘un sgente de dispersién. Una gran desventaja téonica oongis=

-1.'

Se ha descubierto que se obtisnen valiosos prow
ductos de condensacién si cicloalcanonas se condenssn oon
formaldehido y bigulfito aloalino en solucién acuosa en une
proporoi&n molar de 1:2,-'5 : 0,7 - 1,1. Los productos de
qondonaaci&n poseen un excelente efecto como agenta de dispeyr '
sibn,

Iog productos de condensacidén de cetonas, fore
wmaldehido y sales alcalinas.del foido sulfuroso ya &on cono=
cidos.las posibilidades de empleo de estos productos dependen
de la proporcién molar entre los reactantes. Por la patente

alemana 870 031 se conocen curtientes que se obtienen por la

puestos cededores de grupos boido sulfdénioco.

En 1la publicacién alemsna D08 1 720 729 se menw
clonan productos de condemaaoi&n»éue se pueden obtener pox
resccibn de cicldalcanongs, formaldehido y sales aloalinas
del &cido sulfuroso. Segla los ejemplos de esta publicacién
se obtienen compuestos Qua contiensn hesta 0,5 moles de grue
pos sulfona por mel de ¢::lohexanons y tiensn un buen eteotﬁA
curtiente. Sin embargo no muestran el buen efectc de disperw
8ibn de los nuevos producios. Por la publicacién do la paten=
te de la Hepliblica Vemooraéitca Alemana 84 962 se aonoaon obmu
puestos que se obtienen por ia condensacién de scetona, foxw
naldebido y bisulfito sédico o sulfito sddico por ejemplo
en proporeién molar 1 : 2 : 1, Eatoa productos de oondenaaciéq
se disuelven facilmente en agua y tienen las propiedades de

te ain embargo en su fuerte autolorsamiento merron rojiso

hasta warron-negro. Por esta razén son insdecuados paru la



10

15

20 .

25

30

—2—

formacién de colorentes de dispersién claros o sgentes de _
balnqueo épticos, especielmente ocuando estos se han de apli-
car sobre polismids. Bl agente de dispersiém de debil pene-

tracifn sobrepasa con su propio color el colorante y el

blanqueador.

Contrario a oato'qa'sorprendante que se puedan
obtener agentes de disﬁersién a base de oicloﬁlcanonas en
forma sencilla como soluciones lisofamente teiiidas de amerie
1lo claro que, mediante un reducido gasto téonico, por ejem
plo, trabajando bajo atmésfera de nitr6spno, por blanqueo con
perbxido de hidr@gono 6 pof adicibén do fostitoa y boratos,
se puedan obtener en forma incolore. i Estas medidas adiocio-
nales no tienen en los productos de condensacién de mcetona
ningun efecto con respscto al blanqueo.

Como cicloalcanonas tienen preferencia la ci-
clopentanona y ciclohéxaponu y sus derivados 0ono=, Qiwm, tri=
6 tetraalquilicos, tal 6omo l=metiloiclohexsnona & 1,3,3=trie
metilciclohexanona=5. Alquilo eaté preferentemente por un
resto cl-ca-alquilo.'

Oomo bisulfitos se emplean especialmente el
bisulfito sédico o pothsico en una solucidén scuocse sl 35 =
% %, - | |

_ Las temperaturss de reaccibn se encuentran en~
tre 20 y 120°0, preferentemente entre 70 y 110°C, La condene
sacibn se efectua a valores pH Quperiorel a 8, Be inicia ge=
neralmente por temperatura més elevada y adioifén de algo de
lejfa acuoss. El pB de la solucién de reacoién se varfa du-
rante el transourso de la reaccién sin ulterior adioiln de
lejia hacie una alcalinidﬁd mas fuerte (pH 10 « 12), pana Méw
tornar hacia el finsl de la reacoiln de nuevo a Lla sona ale
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© 6ilided. En la realigsacibn téconica en sistema cerrado se obe

" de aplicacién, por ejemplo, en las polimerisamoién en owulsidn

calina més débil,
. La condengacién es exotérmiocs, Bin embargo
se puede controlar y regular facilmente. Por esta razén el

proceso de realizacién es pueds efectusr tacnicsmente con fm=

servan 80lo aumentos de la temperatura de 100°C hasta unos
125%.

Le reaccifn se puede'realizar por lo también
sin peligro alguno con reactantes solo poco diluidos. Se Obe
yienen asi soluciones altamente cbnoontradas que se puedsn
ajustar a un 40 ~ 50 % sin que los productos de condensacidn
0 ocualquiera de las sales acoumpafiantes se criatalioen, Las
soluciones se pueden evaporar a polvos secos, pueltos, que no
presentan hogroscopicidad,

La formecibn pasajera de loa prbduoton de 8di~
cién de bisulfito tiene la gran ventaja de que se vuelven ao=
lubles las cetonas de difieil solubilidad en agua y las fa-
cilmente solubles no son sepsradas por las sales (bisulfito).
Deapubs de la oconcensacibén se puéde demostrar el grupo oeto
en el espectro 1n£rarrodo en 5,9/u de nuevo en su fuerze tow=
tal,

Los productos de condensacién estén, por el ene
pleo de los bisulfitos, supliamente libres do las sales extias
fas que en las soluciones concentradas o on muchos terrends

conducen a perturbaciones,

. Los pesos moleculares de los productos de 00
densaclidn se determinan en sgua por razones do la solubilie
dad. Con ayuds de una ultra-centrifuga ge determinan del pro=

ducto hidratado unos pesos moleculares ocon uns digtribuoién
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Los productos son especialmente adecuados para
la dispersifn de pigmentos inorgénicos y orgénicos, coloran=
tes de dispersién, colorentes snibnicos de dificil golubilie
dad, por ejemplo, colorantes complejos de &cido y de cromo,
blanqueadores Spticos, colorantes catiénicos de dificil solu-
bilided, jabones de cal en agentes de lavedo (reforzadores de
la fuerza de lavado en lugar de polifosfato sbdico) y en los
sgentes para la proteccilén de las plantas, especialmente de
poﬁ@or wettable (polvos humectables).

La eficacis es excelente al emplesr en bafios de
teilido hirviendo, por ejemplo, al teiiir materiales de poliése
ter con colorantes de dispersidu,

‘Pambién se pusden emplear oon ventaja estos prg
ﬁuotoi pare la dispersién de létices sintétoos y navursles
ya que el reducido color propio garantisa una extrsordinaris
estabilidad a la lus y el contenido en sales extrofas extre~
ordinsrismente reducido una fabriocscién y expleo sin perture

bacidén alguna.

Ejewplo 1

260 g de solucidén de bisultito sbdico (al 40 ¥y
1 mol) y 520 g de agus se mexclan & 60°C oom 109 § (1,3 mo-
10.).do ciclopentenona, Bajo nunqntd de la teaperatura a 80°%

80 obtiene una solucién clara. Despubs de sgreger 260 g de

solucién de forméldehido (sl 30 %; 2,6 moles) me¢ ajuste el
pﬁ‘éoi lidii sbdica a sproximadsmente 9. En el plaso de uua
hora se consumen unos 15 g de lajia sbdiom, al 45 %. Ly teme
peratura sube aqui, por autocelentamiento, & 100 ~ 102°0,
Degpués de 3 horas se enffin. De la solucién amarillenta=oles
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Ejemplo 2

vuelve todo a disolver, lentamente se agregan unos 15 g de

5.

ra se separa en vacis agua por destilecibn hasta que como Dow
siduo quedan 500 g de una solucibn acuosa, que contiene un 50
% en sustancia activa, La solucidn estd solo debilmente toﬁi--
da y también a 0°C es estable,

Este solucifn de sgente de dispePsibn es exce~
lentemente adeoﬁada para ser agregade en una tintoreria a tra-
ves de dispositivos dosificadores a los bafios de tediido.

Al tefiir fibres de polidster con colorantes
de pigmento evitan 2 60 = 4 co de solucién de agente de dige-
persifn por litro de bafio de tefiido une floculacién de los
pigmentos y con ello una formaocién de manchas sobre el poli-
ésterx.

250 g de soluoién de bisulfito abdioco (al 40 %
1 mol) y 180 g de egua se mesolen a 60°C gon 128 g de cioloe
hexanona (1,3 moles) y se agita bién., La temperatura lubi e
qui a 80°C y une parte dol producto de adicién de bisulfite
formado se cristaliza. Bolo o agregar 260 g de solucida de
rorma;dehido'(él'io %; 2,6 moles) y calentamiento a 80°C se

lejia a6dica para mantener el pH entre unos 9 y 1ll. Despulbs
de algén tiompd se indica por un aumento de la temperatura a:
100 - 104° que 8e esta deserrollando una reaccién, La mesola
de reacoién se mantiene dursnte otres % horas en 100 ~ 102°0-
La solucién ligeramente amprillenta se pasa para su olarifia .
cacibn a tfavés de un filtro de vacio. Lata golucién de agen=
te de dispersiln se pueua.euplear on esta forma para 18 liw

cueficuciln de La torta de Vilbradu do pigmontos que entonces

se¢ pueden conducir, por ajenplo, o uu molino de arena para

POOR
QUALITY
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la molturacién del pigmen.o.
Ls solucidén al 20 ¥ tiene un Indice de iodo de
5 (una solucién al 20 ¥ del sgente de dispersifn en acetona-

formsldehido-bisulfito presenta un {ndice de iodo superior a

El {ndice de coior se puede reducir al - 2 si
durante la condensacibén se trabaje bajo nitrégenc o si se a-
gregan sustancias tales como fosfito dimetfliso, foido bérico
y otros, en cantidades de 0,05 = 1 %,

~ EL excelente ofecto dispersador se desprende de
las siguiente comparacionel:

10 g de un dxido de sinc :inmento particulado
se agiten con cantidades crecientes do una solucidén al 1¥ de
agente de dispcraién haste que seo obtenga una nesols liquida.
Be consumieron 18 coc de ia soluoidén de agente de dispersién
al 1 % de este ejemplo. De una solucién al 1 % del conmooido
producto de condensacién de fcido naftalinsulfénico y formele
dehido se consumieron 28 - 30 co.

El herbicida "Diuron"<§)|o moltura en un dispoe
sitivo molturgdor,.por ejeuplo, nqiino de chorro, en la sie
guiente composioi&ﬁ: 80 % de sustancia esctiva, 5 % de sgente
de disperaifn, 1,25 % de maftalinsulfonsto dibutflico, 4 ¥ de
lilkllil 8y 9,5 % de aroilla. Ss cumplen las disposiciones
de la disperaabilidad -osﬁn WHO, En una dispersién al 1 % en
agua de 5 de durerza se gedimentan dqlpués de 30 minutos menos
de un 25 % de la austancla activa,

El ingecticide "Lebaycid" .se molturu o 1o giw
suiente formulacibn: 40 % de sustancia activa, 4 % de agente
de dispersién, 0,5 % de naftalisulfonato dibutilico, 55,5 ¥
de Silkasil, En la comprobacifn de la disoersabilidad aegfn
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"~ do se evapora haste sequedad, Se obtiene un polvo suelto, li=

WHO se humecta el polvo bién y la digpersibén al 1 % en sgus
de 5° de duresa muestra dospués de 30 minutos menos de un 30

% de le sustencia activa como sedimento.

Ejemplo 3
De 260 g de soluoidn de bisulfito sbdico (al

40 %; 1 mol), 260 g de agua, 146 g (1,3 moles) de metiloi-
clohexsnona y 260 g de solucién de formaldehido (al 30 %;
2,6 moles) se prepara segiin el procedimiento de los ejemplos
anteriores una solucién de reaccibn, que medisnte sdicidn de
unos 15 g de lejia sbdica se mantiene en un pH entre 9 y 1l.
E1l calor de reaccifn calienta el preparado despubs de alghm
tiempo a 100°C, Se sigue egitando durante 2 horas a 100°O,
el sediments se separa por £iltracién y en un sparato adeoug

geramente tefiido smarillento que también el reposar en atmés=
fera himeda no presenta aglutinaciones,

Ejemplo &

" A una mescla de 230 g de soluoidén de bisulfite
gbdico (al 40 %; 0,9 moles) y 130 g de solucién de formalde=
hido (al 30 %; 1,3 moles) me le agregan bajo agitacidn 110 g
(1,12 moles) de ociolohexanons, La mezcla de reaccidn, iniole]
mente bifhsics, se vuelve homogenea despuds de 30 « 40 ninue
tos a unos 90°C. A esto se le agregan 110 g de solucida de
formaldehido (al 30 %; 1,1 moles) y con lejia sddica, unos
10 co, se ajusta el pE & 9 ~ 10, kg temperatura sube a 105%,
Se sigue sgitando.durante 2 horas & 100 = 105°C, A contizude
cibn se ajusta, durente el enirismiento, sl pH a 7 mediante

adicibn de fcido olorhfdrico. También'agregando en esta ses
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cuencia los reactantes se obtiene un sgente de dispersién

excelente, A pesar de mayores concentraciones no se observas

ninguns reaccidén violenta.

La propiedad de romper la tixotropia de las
tortes de pensado de pigmentos de colorantes con centidades
reducidas de un 0,05 hasta aproximadamente un 0,3 % esté es-
pecialmente destaosda en este producto, por lo que es espe-
cialmente adecuado en la molturacilén en molinos de perlas.

3 kg de un polvo del colorante C.I. Dispers~
blue 71 se mezclap homogeneements con 10 kg de una solucién
al 30 % del sgente de dispersién, medisnte un molino coloide
de engranajes estalorerotor se moltura prevismente y se des-
menuza en un molino de mezanismos agitadores de giro répido
que esté llenado de ouerrns de molturacibén de vidrio ocon una
granulometria de 0,4 - 0,% mm, 6on un tiempo de residencia de
50 minutos. La suspensibr obtenida priaenta una buens estabie
lidad al almacenamiento ;' buenas propiedades de aplicacién,

Hesultados '.gual de buenos se obtienen si co-
mo sustancias a dispersa:: se emplean C.I. Dispersyellow 60,
C.I.Vatbrown 3, Ptalocia: na de cobre de la modifiocscifn ale
phe segliin el ejemplo 1 d: la patente alemana 1 136 303, el
blanqueador de dispersili: seglin el ejemplo 1 ds la patente

"alemana 1 080 963 6 aibxilo de titanio.(Rutilo).

10 kg de urs torta de filtracién sl 18 ¥ del

colorante C.I. Dispersuonsblue 71 se licuefican bajo adiocida

de 1,8 kg del agente de dispersién oon el agitador répido y

a continuacién se moltura en himeda en un molino de mgitados
res de giro répide que oontiene arena de Ottawa (granulacida
045 = 0,8 mm) con un tiempo de residencia de 40 minutos,
Después de le ulterior adicién de 8 kg de unm solucién ul 30 ¥
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del agente de dispersibén :eivindicado y ulterior secado pow;
pulverisacién a una temperstura dql alre de entrada de IBQ“
¥y uns tenperafura del aiio_de salide de 80°C se obtiene un
preparsado facilmente dispersable en agua que presenta buenan
propiedades de splicacidm, '

Kegultados igual de buenos se obtienen si cowo
sustancia a dispersar se emplean C,I, Dispersyellow 60, C...
Valbrown 3, ftalocianina de cobre de la modificacién alpha .
segin el ejemplo 1 de la patente alemana ) 136 303, el blah-
queador de dispersibn seg(in el ejemplo 1 de la patente ale-
mena 1 080 963 & diéxido de titanio.(Rutilo).

Descrita uufioi.pxcmonto la naturaleze del

" invento, as{ como la maners de realisarlo en la yrdotioa,

debe hacerse constar que las disposiociones anteriormente ip
diocadas, son susceptibles de modifiocmciones de detalle en

_ ocuanto no alteren su principio fundamental.
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RE] ‘INDIOACIONES
18.= Procedimiento "ara la obtencidn de productos de
condensacidn, caracterizado porque comprende haoer reaccionar

en oondensaoidn oioloaloanonss, en una proporeidn molar 112-3 3
0,7=1,1 en soluoidn acuosa.

28,- Procediniento segin la reivindicsoidn 1, carsc-
terizado porque como cicloalcanona se emplea ololopentanona o
ciclohexanons.

38.- Procedimiento segdn la reivindioscidn 1, carso-
terizado porque se obtienon por condensacidn a 20 - 130°.

48,=.Procediniento para la obtonq;dn de produoctos de
condensacidn, tal y como queda sustanoiuluxiﬁ desorito en la
preéento Memoria.

Este Memoria oonsta de 10 hojas, esoritas & mdquina
por una sole cara. . PR

Modrsa
BAYER AKTIENGESELLSCHAXT.
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