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PATENTE DE INVENGCION

Memoria de s cripnpidiva

)

Los perdxidos orgdnicos de cetonas, udtiles como
iniciadores de polimerizacidn de rosinas.de poliéster mo
saturadas, se obtienen en general por la reaccidn de la ce-
tona correspondiente con soluciones de perdxido de hidrdge-
ro en medio dcido. Las cetonas de bajo peso molecular al
reaccionar con ei agua oxigenada forman perdxidos orgdnicos
1iquidos insolubles en agua Yy por tanto de fdeil separacidn
en un medio orgdnico ne polimerizaﬁle.

No sucede lo mismo en el caso de la fabricacion de
los peroxidos orgdnicos de ciclohexanona ya que al Ser pro-
ductos #dlidos y formarse en presencia de un medio ancuoso se
hace necesaria para su purificacidn la cristalizacién de los
mismos para Su separacidn del agua, com el consiguiente ries-
go de tener que manejar perdxides cetdnicos puros o bien uti
lizar soluciones de perdxido de hidrdgeno de concentruciones
superiores al 83% para conseguir que el agua que se aflade
al medie de reaccidn no sea inconveniente para lograr un
producto con caracteristicas de comercializacidn.

Una primera solucidn es la posibilidad de utilizar
concentraciones de perdxido de hidrdgeno comprendidas entre
50 y 556%, De esta forma y manteniende la reaccion durante 5-
8 horas a 50 = B5°C se ob£ienen los perdxidos de ciclohexa=-
nona emulsionados en agua, siendo preciso antes de continuar
el proceso de sSecado, extraer la totalidad del ggua quec 3e
separa de la fase-orgénica, ye que al ser menos densa que

el producto formado dificulta su total eliminacidn.,
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Le presente invencidn tiene por objeto um nuevo
préoedimiento para la fabricacidn de mezclas estubles de
perdxidos de ciclohexanoéa Yy metil ciclohexanona, que con=
Siste en efectuar la reaccidn de 1la correspondibnte cetona
con perdxido de hidrdgeno, en presencia de decido nitrico y
de un fosfato de alquilo, el cual se encarga de solubilizar
el perdxido orgdnico que se forma en la fase de reaccidn,

De acuerdo con éste procedimiento se utiliza una
Solucidn acuosa de perdxido de hidrdgeno de una riqueza del
65~70% en peso, habidndose encontrado que en estaS condicio-
nes, manteniendo la reaccion durante 5-6 horas a temperatu-
ras del orden de 50 a 55°C, el agua em exceSo que no se solu
biliza en la fase orgdnica no se separa de ésta, ya gue sc
encuentra en ¢l limite de SOIubilidnd; obteniendose asi ung
emulsidn de perdxido orgdnico/agua de caracteristicas cons-
tentes, De esta manera se consigue, desecando el producte
con cantidades fijons de sulfato anhiﬂro, obtener un produc-
to anélogo para todas las partidas de fabricacidn.

A continuacidn se describe un ejemplo del proceso
empleado:

Se cargan en un reactor y en el orden que 2 conti-
nuacidn se detallas

100 litros de fosfato de trietilo.

0'15 litros de dcido nitrico 65%.

85 Litros de Ig0p 67%.

108 Litros de mezcla 2:1 v/v de ciclohexanona y

metil c¢iclohexanona,

Se mantiener con un sistema de salmuera-agua calien

te la reacocidn durante 5 horas o 50°C.
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De esta forma se consigue por um lado el completar
la reaccidn y ademds avaporar la cetona que se ha puesto en
exceso asi -como eliminar parte del agua que se ha introduci-
do en el sisteme,

Al finalizar la reaccidn se obtiene el perdxide
orgdnico emulsionado con agua que se Seca con un 10% en peso
de sulfato anhidro,

El perdxido orgdnico obtenido es una solucidn al

‘60% en fosfato de alquile de las mismas caracteristicas en

cuanto a reactividad y estabilidad gque los peroxidos de ci-
clohexanona existentes en el mercado,

Descrita suficientemente la patente gqme nos ocupe
hemos de hacer constar que se trata de un'procédimiento de
fabricacidn sin que sus modificaciones de forma, primeras
materias utilizadaes incluso magnitudes, ete,, desvirtuen la

esencialided de su objeto,

Se reivindica como objeto de la presente Patente
de Invencidn:

.

1,- Procedimiento para la fabricacidn de perdxidos
de ciclohexanona, caracterizado por hacer reaccionar durante
5 a 6 horas ciclohexanona con perdxido de hidrdgeno de una
concentracidn comprendida entre 65 y 70 % en peso de perdxi-
do, pars evitar que el exceso de agua se seﬁare del medio
orgénico, llevando a cabo la reaccidn a una temperatura del

orden de 50-55°C.

2,- Procedimiento para la fabricacidn de perdxides
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de ciclohoxanona segdin la reivindicacidn anterior, caracteri-
zado porque ung vez bterminada la reaccidn, el perdxide orgd-

nico emulsienado con agua resultante, se seca con un 10% en

peso de un sulfato anhidro,

8.~ Procedimiento para la fabricacidn de perdxidoes

de ciclohexanona,

Esta memoria consta de cuatro pdginas escritus

por una sola cara.

BARCELONA,
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