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La presente invencidn se refiers a un método
para aumentar la solubilidad y la velocidad de disolucidn,
en liquidos orgénicos usados en la industria de pinturas y
lacas, de mezclas que contienen sustancialmente perdxido de
l-hidroxi-1“~hidroperoxidiciclohexilo, y a un método para
preparar una mezcla gue contiene sustancialmente perdxido
de l-hidroxi-l‘-hidroperoxidiciclohexilo, que ha sido desen
sibilizada con agua y es rdpidamentse soluble en dichos li-
 quidos orgénicos, y a soluciones y/o mezclas obtenidas
usando los métodos segln la invencidn.

En la industria del mueble se hace uso del mé-
todo de imprimacidn por contacto para pintar madera de sba-
nisterfa. La madera se trata previamente con una solucidngd
un perdxido orgdnico que produzca radicales libres en un
disolvente cominmente usado en la industria de pinturas y
lacas, tal como acetato de etilo, acetato de butile, nitro-
celulosa, éteres de glicol, tolueno, xilsno o mezclas de
esos liquidos orgdnicos, A la madera previamente tratada
de esa forma se aplica, posiblemente tras unos pocos dias
de almacenamiento, una pelfcula de una resina ds poliéster
no saturado y un acelerador, pelicula que se endurscerd ba-
jo la influencia del perdxido, que migra desde la madera
previaments tratada a la resina de poliéster. En esta téc-
nica se usa cominmente, como perdxidos gque generan radica=
les libres, una mezcla de perdxidos derivados de la ciclo-
hexanona, mezcla gue consiste sustancialmente en peréxido
de l-~hidroxi-l’~hidroperoxidiciclohaxilo.

Por razones de seguridad, la mezcla anggs men-
cionada no se vende como tal, sino como un polvo desensibi-

lizado, humedecido con agua, que ahora est§ obligado por 14
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ley a contener al menas 10% en peso de agua.

' Las mezclas en polvo humedecidas con agué que
consisten sustancialmente sn perdxido de l-hidroxi-1‘=hidrg
peroxidiciclohexilo tisnen la desventaja de gue se disuel=-
ven muy lentamente en los liquidos orgdnicos comdnmente a-
plicados en la industria de pinturas y lacas, lo que se ha
de considerar como un inconvsnisnte econdmico. Ademds, la
disolucidén sstd impedida a menudo por la pressncia de gru-
mos. Adicionalmente, las particulas sin disolver influyen
desfavorablemente en el aspecto de la capa de resina cura-
da. |

La solicitud de patente de la R.F.A. OT=AS
2 028 398 describe una composicidén en polvo a base ds perd=-
xido de ciclohexanona y agua, en la que, con sl fin de au=-
mentar la solubilidad y la velocidad de disolucidn, se in-
corpora una sustancia tensicactiva adsméds de una sustancia
orgénica, de tipo ablandador, que tisne un punto de infla~
mabilidad por encima de 1002 y un punto de ebullicidn por
encima de 1509C, en la que el perdxido de ciclohexanona no
se disuslve précticamaents.

Se ha hallado ahora que la velocidad de diso=-
lucidn y la solubilidad, en liquidos orgénicos, de una mez=-
cla consistente sustancialmente en perdSxido de l-hidroxi-
~1l’~hidroperoxidiciclohexilo se puede aumentar considerable
ments si la mezcla se disuelve en presencia de agua y una
sal alcalina y/o sal amdnica de un Acido monocarboxilico
con 1-18 Atomos de carbono, o de un dcido dicarboxflico con
2-9 4tomos de carbono.

Para obtener el efecto contemplado en la in =~

vencidn no tiene importancia sl ordsen en que se affadan el
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agua, sal alcalina y/o sal aménica y perdxido de ciclohexa-
nona al disolvents orgdnico. Sin embargo, se ha de tensr
cuidado de que el disolvents orgénico contenga finalmente
aproximadamente 1% en peso, y preferiblemente 0,1 - 0,5% en
peso, de sal alcalina y/o sal amdnica, calculado sobre la
cantidad de perdxido humedscido con agua contenida en la
solucidn. En la aplicacién de la presente invencidn se pre-
fiere hacer uso de sales amdnicas, Esto es dsbido a que se
ha hallado que las soluciones obtenidas usando sales amdni=-
cas, a diferencia de las soluciones obtenidas por uso de
alguna otra sal, no muestran ningdn precipitado tras alma-
cenamiento prolongado., Por tanto, las soluciones obtenidas
con sales amdnicas son adecuadas para ser aplicadas a made-
ra por revestimiesnto por pulverizacidén, ya gue no causan
obturacidn de las boquillas. Adem&ds, las soluciones obteni-
das segdn la invencidn tienen la ventaja de que pueden con=-
tener un tanto por ciento de perdxide de l—hidroxi-l'-hidrg
peroxidiciclohexilo mayor que las soluciones ohbtenidas sin
uso de una sal recomendada seqln la invencidn,

En disolventes orgénicos, las mezclas consis-
tentes sustancialmente en perdxide de l~hidroxi-l'-hidr3
peroxidiciclohexilo se disolverdn ripidamente y hasta una
concentracidn muy alta, incorporando en las mezclas conoci-
das una sal alcalina y/o una sal aménica de un &cido mono-
carboxflico que tenga 1-18 &itomos de carbono, o de un &cido
dicarboxilico que tenga 2~3 Atomos de carbono, en cantidad
de 0,5% en peso calculada sobre el perdxido humedecido con

agua contenido en la mezcla.

Esas mezclas se pueden obtener pulverizando

una solucidn en agua de la sal alcalina y/o la sal amdnica
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en el perdxido humsedecido con agua, que subsiguientemente
se seca hasta que el contenido de agua en la mezcla es aprg
ximadamente 10%.

La invencidn se describird mds en al siguiente
ejemplo. Por sl término perdxido de ciclohexanona usado en
easte ejemplo se ha de entender una mezcla que contiens 10%
de agua, y cuyoc componente sSlido contiens al menos 97% de

perdxido dg l-hidraxi-l‘~hidroperoxidiciclohexilo.

Ejemplo

En un matraz de 100 ml de fondo redondo, de
tres bocas, se cargaron con agitacidén 35 g de acstato de
etilo y, subsiguientemente, con agitacién, 15 g de perdxido
de ciclohexano y 1 milimol de acstato amdnico como solu -
cidn al 50% en agua. Luego se midid el tiempo requerido pa-
ra que se disolvigra completamsnte el perdxido de ciclohexa
nona, De la misma manera se midid la influencia sobre la
velocidad de disolucidn de perdxido de ciclohexanona en acg

tato de etilo por otras sales que se pusden usar sn el métg

do segln la invencién,

Las sales y las velocidades de disolucidn em=-

pleadas se rscogen sn la tabla siguiente.




10

15

25

30

Hoja nam. 6 0?106

Velocidades de disolucidn
de perdxido de ciclohexa-

5al afiadida nona en acetato_de gtilo
——— >90
acetato de litio 23
acetato sddico 15
acetato potésico 3
2-gtil-hexanoato potdsico 1,5
octancato potésico 2
laurato potédsico 1,75
acetato aménico 5
butirato amdnico 2
octanoato amdnico 4,5
laurato aménico 4
estearato amdnico 4,5
carbonato sddico 13
carbonato potédsico 2,5
carbonato amdnico 8
adipato diamdnico 20
azelainato diamdnico 17

La invencidn no estd limitada al ejemplo ante-
rior, permitiendo el alcance de la invencidén muchas varian-

tes.

- REIVINDICACIONES =

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patentq

de Invencidn en Espafia por VEINTE afios, son los que ss re-
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cogen en las reivindicaciones siguientes:

la,- Método’bara aumentar la solubilidad y la
velocidad de disolucién, en liquidos orgénicos, de mezclas
que contienen sustancialmente peréxido de l-hidroxi-l’-~hi

droperoxidiciclohexilo, caracterizado porque la disolucidn

carbono, o de un &cido dicarboxilico con 2-9 Atomos de car-
bono.

2&,- Método segin la reivindicacidén 12, carac-
terizado porque se usan sales aménicas.

38,- Método segin la reivindicacién 12 6 22,
caracterizado porque la disolucidén tiene lugar en presen-
cia de 0,1 - 1% en peso de sal, calculado sobre una canti-
dad de perdxido que contiene 10% de agua.

48 .- METODO PARA AUMENTAR LA SOLUBILIDAD Y 1A
VELOCIDAD DE DISOLUCION, EN LIQUIDOS ORGANICOS, DE MEZCLAS
QUE CONTIENEN SUSTANCIALMENTE PEFROXIDO DE 1-HIDROXI-1’-HI
DROPEROXIDICICLOHEXILO.

Tal yAcomo se ha descrito en la Memoria que
antecede y con los fines qﬁe se han especificado.

Esta Memoria consta de siete hojas escritas a

maquina por una sola cara.
Madrid, 18.FEB1977
P.A.

Alberto de Eizaburu

POI‘P’

M./
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